
การดาเนินการทคลอง เดรองมอ และผลการทคลอง

3.1 เครืองมือและสาร เคมีทีใซีในการทดลอง * 2 * 4 5 6 * 8 9 10

3 .1 .1  เครืองมือทีไฟ้ในการทดลอง มีคังน้ํ

า . เดรอง Atomic absorption /flam e em ission  sp ec tro ­
photometer model AA-670 ของบริษัท Shimadzu

2 . เครอง Flame photometer model 400 ของบรษห Corning 
ประเทศสหรัฐอเมริกา

3- เครอง X-ray flu o rescen ce  spectrom eter model JSX-60 
ของบริษัท J éo l และเครอง X-ray flu o rescen ce  spectrom eter model EDXRF XR- 
200 ของบริษัท Link System Ltd.

4 . เครอง X-ray d if fr a c t io n  spectrom eter ของบรบท P h i l l ip s  
model TW 1130/91 (gen erator) Cu KOI (rad iator)

5 . เครอง Thermal analyzer model DT-30 ของบรบท shimadzu
6 . เครอง In d u ctiv e  coupled plasma spectrom eter model 

TCPS-50 ของบริษัท Shimadzu
ๆ .  เตาไฟฟัา (E le c tr ic  furnace) ทีควบคุมอุณกภูมิไค้สูงสุด 1200 

องศาเซลเซียส ของบริษัท Thermolyne
8 . ค้อบไฟฟ้า (oven) ท่ีควบคุมอุณหภูมิไค้สูงสุด 220 องศาเซลเซียส 

ของบรษัห Yamato model DFM-61
9 . เครืองย่อยหิน (Jaw Crusher) ผลิตโดยคณะวิศวกรรมศาส์ตรั 

จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย
10. เครืองบคละเอียด (D isc m ill)  Type T .2 250 ของบริษัท

บทที 3

S ieb tech n ik
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11. เครืองร่อนสารพร้อมIครืองเขย่า ของบริษัท Retch ประเทศ
เยอรพันนื

12. Iครองดูดสูฌูณูากาศ (Vacuum pump) ของบรษท General e l e c t r i c
1 3 . เครืองให้ความร้อนแบบผวหน้าเรืฒ (Hot p la te )  ของบริษัท 

SYBRON/Thermolyne
14. เครองคนควยแม่เหลก (Magnetic s t ir r e r )  ของบริษัท F ish er
1 5 . เครืองวัดความเป็นกรค-ด่าง (pH-meter) model PHM.83 ของ 

บรษห Radiometer Copenhegen
1 6 . ขวดหาความถ่วงจาเพาะ- (Pycnometer) ขนาด 10.0 cm3
1 7 . เตาเผาแบบฟลูอใดเขขัน (F lu id iz a tio n  furnace) เป็นเตา 

แบบทรงกระบอกฅ้ํงตรง ดังแสดงในรูปที 3.1

เตานสร้างด้วยเหล็กทรงกระบอก ขนาดIสันผ่าศูนย์กลางภายนอก 
3 0  เซนติเมตร สูง 65-0 เซนติเมตร ภายในมีซีเมนติทบไฟหล่อติดผนังท่อเหล็กหนา 11.5  
เซนติเมตร สูงเท่ากับความสูงของเตา ด้านล่างเป็นตะแกรงเจาะรูฃนาดเน้นผ่าศูนย์กลาง 
200 ไมโครเมตร รองรับแร,โดโลไมติทีจะเผา ด้านข้างของเตาเจาะรูขนาดเสันผ่าศูนย์กลาง
4 .0  เซนติเมตร อยู่เหนือแผ่นตะแกรง 5-0 เซนติเมตร มีวาวล (v a lv e ) ปิดเป็ดสาหรับเป็น 
ทางนาแร1ทีผ่านการเผาแด้วออกจาก เตา ส่วนบนของ เตามีช่องทีฅ่อกับวาว์ลสาหรับเติมวัตถุดิบ 
และมีแผ่นไมก้าใส สาหรับมองคูการทางานภายในเตา มีทางออกส่าหรับอากาศทีผ่านจากเตาซึง 
ต่อเข้ากับไซโคลนใข้สาหรับจับฝุ่น หรือแร่ทีลอยออกมากับอากาศร้อน สาหรับขนของซีเมนติ’ทนไฟ 
มีขดลวดความร้อนขนาด 1 5  กิโลวัตต ขดอยู่รอบ ๆ เตา ตํ้งแต'ด้านล่างของเตาจนถึงความสูง

I I

ประมาท) 25 เซนติเมตร จากลวดความร้อนมีสายไฟแรงสูงต่อกับเครืองควบคุมอุณหภูมิทีสามารถ 
ควบคุมอุณหภูมิได้ถึง 1200 องศา เซลเซียส ใน เตามีช่องสาหรับสอดเทอรัโมคัพเทีล (Thermo­
cou p le) และต่อ เข้ากับเคร่ืองควบคุมอุณหภูมิ เพื่อใข้วัคอุณหภูมิภายในเตา ส่วนด้านล่างของ 
เตาต่อกับท่อทีติคกับพัดลม สาหรับดูดอากาศพื่จะทาให้เกิดปฏิกิริยาภายในเตา โดยมีบารอมิเตอร ั
วัคความเร็วลมติดไว้ด้วย
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ใ .  เครืองควบคุมความเร็วของพัดลม 9 . หางฟ้อนวัตถุดิบ
2 . พัดลม 10. ซ่องกระจก
3. By pass 11 . ส่วนเหนือเบด
4 . หางออกของแกส์ร้อน 12. ฟลูอิไดขัเบค
5. ไชโคลน .13. O r if ic e
6 . ทางออกของฝุ่น 14. Manometer
7 . ห่อจากเตาฟลูอิไคเซขันไปยังไซโคลน 15. Thermocouple
8 . หางเอา Product ออก และใขัสาหรับ 16. เครืองวัคและควบคุมอุณหภูมิภายใน

อุ่นเตาได้ด้วย เตา

รูปที 3.1 แสดงลักษผะเตาเ ผาฟ่ลูอิไดเซขันทีใขัในการทดลอง
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3 .1 .2  chรเคมีทีใป็ไนการหดลอง เนีน reagen t grade ยกเว้นทีเขียน AR 
เทีน a n a ly t ic a l  grade

กรดไฮโดรคลอริก
กรดซัลฟุริก
กรดไนทริก
กรดไฮโดรฟ่ลูออริก
ส์ารละลายแอมโมเนียเ£มธ้น
แอมโมเนียมคลอ'ไรค์ (AR)
แอมโมเนียมออกชาเลต 
แอมโมเนียม,ฬอส์เ'ฟฅ (AR )
อีคีทีเอ 
อะขีโตน 
เมหิลเรด
เอริโอโครม แบลค ที
PATTON AND REEDER'S INDICATOR
โพแห๙ เขียมคลอ'ไรค์ (AR )
โพแหส์เขียมไชยาไนด (AR)
ไฮดรอกชิลแอมโมเนียมคลอไรด (AR) 
โพแห๙ เชียมไฮครอกไซค'’ (AR )

บริษัทผู้ผลฅ

MERCK 
MERCK 
MERCK 
Carlo Erba 
MERCK 
MERCK 
R ie d e l-De Haen 
May and Baker 
BDH 
BDH 
MERCK 
BDH 
BDH 
MERCK 
Carlo Erba 
R ie d e l-De Haen 
BDH
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3 . 1 . 3  สารละลายมาตรฐานห!ข้ในการทดลอง

สารละลายทีใข้เฟ้นมาตรฐานนเฟ้นสารละลายทีมีความเข้มข้นของแต่ละธาต ุ
เท่ากับ 1 มิลลิกรัม/ลูกบาศก์เซนติเมตร สาหรับใข้วิเคราะห์หาง Atomic absorption  
spectrophotom etry, Flame photom etry และ In d u ctive  coupled plasma sp ec­
trom etry

สารละลายมาตรฐาน บรีษัหฝู้ผลิต
แมกนีเซียมไนเทรฅ BDH
แคลเซียมไนเหรฅ BDH
เฟ่อรัรีกไนเหรฅ BDH
ซิลิคอน BDH
อลูมิเนียมไนเหรฅ Fluka
แมงกานีสไนเทรด BDH
โพแทสเซียมไนเทรต Fluka
โซเดียมไนเทรฅ Fluka

3 .2  สารตัวอย่างและการ เตรียมสารตัวอย่าง เทือนา'ไปสิกพา

โดโลไมฅที่นามาสืกษา เฟ้นโคโลไมต่สืขาวหม่นจากจังหวัดกาญจนบุรี นามาย่อยให้มี 
ขนาดเล็กลงโดยใข้เครีองย่อยขนาดคือ jaw crusher จากนนส่มตัวอย่างแร1ทีย่อยขนาดแล้ว 
บดห้วยเครืองบดละเอียดแบบ d is c  m ill  แล้วจังทาการแยกขนาดของแร่ให้มีขนาดต่าง ๆ กัน 
ตงแต่ -30 เมข ถึง -200 เมข เก็บสารตัวอย่างทีได้สาหรับทาการทดลองต่อไป

3 .3  การทคลองหาสมนติของแร1โดโลไมต์

3 .3 .1  การหาสมบัติหางกายภาพของแร'โคโลไมก์

3 .3 - 1 .1 .  การหาปรีมาฒไวามขํ้น (45)
นาขวดชังสารทีมีฝาบัด ไปอบทีอุณหภูมิ 1 1 5 - 1 2 0  องศาเซลเซียส 

จนไห้น้าหนักคงที นาตัวอย่างแร,ทีบดละเอียดแล้วใส่ในขวดชังสารหนัก 2 .0000 กรัม เบัดฝาไว ้
นาไปอบท่ีอุณหภูมิ 1 1 5 - 1 2 0  องศาเซลเซียส เฟ้นเวลา 2 ชัวโมง แล้วทาให้เย็นในเดซิกเด'เตอรั



ปิดฝาขวดแรวนาไปซัง■ นาหนัก จนได้น้าหนักดงที ผลการทดลองดังแส่คงไว้ในตารางที 3.1  

ตารางที 3 .1 แส่ดงความขนในแร'โดโลไมต

ครงที น้าหนักแร' 
(กรัม)

น้าหนักแร’หลังอบ 
(กรัม)

น้าหนักแร'ทีหายไป 
(กรัม)

% ความขน

1 2.0000 1.9988 0.0012 0.06
2 2.0000 1.9989 0.0011 0 . 0 6

3 2.0000 1.9989 0.0011 0 . 0 6

1»ค่าเฉลย 0 . 0 6 ±0 . 0 0

3 .3 .1 .2  การ.หาความถ่วงจาเพาะของแร'โดโลไมตั (45) หาได้ดังนํ้
1. ซังขวดหาความถ่วงจาเพาะ (pycnometer) พร้อมจุกให้

ทราบน้าหนักแน่นอน
2. เติมส่ารดัวอย่างลงไปจานวนหนี่ง ประมาณ 0 .5  กรัม 

แรวนาไปซังให้ทราบน้าหนักแน่นอน
3. เติมน้ามันกาดซังไม่มีสืลงในขวดพอประมาณให้พอท่วมส์าร 

ตัวอย่าง นาไปไล่อากาดทีถูกจับไว้ด้วยเครืองส์ยูณูากาศ แล้วเติมน้ามันกาดลงไปอีกจนเต็ม แล้ว 
ปิดจุก เช็ดภายนอกขวดให้แห้งและส่ะอาด แล้วนาไปซังอีกครงหนังให้ทราบน้าหนักแน่นอน

4. เทส่ารตัวอย่างออก ล้างให้ส์ะอาด เติมน้ามันกาดให้เต็ม
ขวด ปิดฝาจุก เช็ดภายนอกขวดให้แห้งและส์ะอาด แล้วนาไปซังให้ทราบน้าหนักทีแน่นอนอีกครง 
หนัง

5. ล้างขวดให้ฟ้ะอาด แล้วใส่น้ากลันให้เต็มขวด ปิดจุก เช็ด 
ภายนอกขวดให้แห้งและสะอาด แล้วนาไปช่ังให้ทราบน้าหนักทีแน่นอน ผลการหดลองดังแส่ดงไว้
ในตารางที 3 .2
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ตารางที 3 .2  แสดงผลการหาความถ่วงจาเพาะของแร,โดโลไมต์*

น้าหนักทีชังได้ (กรัม)
การทดลอง

คร้ังท่ี 1 คร้ังท่ี 2 คร้ังที 3

ขวด + จุก 7.9997 8.7060 8.7060
ขวด + จุก + สารตัวอย่าง 8.5003 9-1858 9.2102
ขวด + จุก + น้ามันกาด 15.8731 17.2578 17.2519
ขวด + จุก + สารตัวอย่าง + น้ามันกาด 16.2319 1 7 . 6 0 2 0 17.6104
ขวด + จุก + น้ากลัน 17-9628 19.5277 19-5257

ความถ่วงจาเพาะของน้ามันกาด 0.7903 0.7903 0.7898
ความถ่วงจาเพาะของสารตัวอย่าง I 2.7900 2.7964 2.7831

ความถ่วงจาเพาะของแร่โดโลไมต เฉลี่ย 2 .7898 ± 0.0067

* วิธีการคานวก!รายละเอียดแสดงในภาคผนวก

3 .3 .1 .3  การหาองคุประกอบหางวิหยาแร'ของแร'โดโลไมุต'โดยใชัเหคนิค
หาง X-ray d if f r a c t io n  spectrom etry

นาแร'โดใลไมุตตัวอย่างที่บคละเอียดขนาด -200 เมช นามาอัด 
ให้เนินแผ่นขนาดประมาณ 1 ตารางนํ้ว แล้วนาไปวิเคราะห์ด้วยเครือง X-ray d if f r a c t io n  
spectrom eter โดยใชัสภาวะการทดลองตังน

แหล่งกาเนิครังลีเอีกห์ 
พลังงานทีใชั 
กระ แสไฟฟ้าทีใชั 
แผ่นกรองรังสี

CuKa
40 กิโลโวลต์ 
30 มิลลิแอมแปรั 
นิกเกิล (Ni)

I I I
ผลการทคลองตังแสดงในรูปที 3 .2  นาค่า 26 ทีได้มาเปลียน 

ให้เนินค่า d จากนั้นหาการตรวจสอบโดยเทียบกับสารมาตรฐานจาก Data Card N o . 11-78
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(46) ซึงจะเห็นได้วน่ผลทีได้จากการวิเกราะห็มพีคใหญ่ ๆ น้ันตรงกัน ส่วนพีคเล็ก ๆ อาจ 
แตกต่างกันบ้างเพราะองคประกอบทางเคมีของฟ้ารตัวอย่างและสารมาตรฐานแตกต่างกันเล็กน้อย 
อยางไรกตาม เมอวเกราะห X-ray d if f r a c t io n  p attern  แล้ว แล้คงวาแรนเห็นแร- 
โดโลไมต’แน่นอน

11-78
d 2.89 2.19 1 .79 4.03 CaMg(C03 )2

Calcium Magnesium 
Carbonate

DolomiteI / 1 1 100 30 30 <5

Rad. CuKa X 1.5418 F i l t e r Ni Dia. d ร 1 /1ๅ hkl d  X I / I , hkl
Cut o f f I/X 1 D iffrac tio m ete r 4.03 <5 101 1 .389 15 030
R ef. Howie and B roadhurst Am. Min. 43 1210--3 (1958 ) 3.69 5 012 1 .335 10 0.0 .12

2.886 100 104 1 .297 <s 217
* 2.670 10 006 1 .269 <5 0.2 .10Sys. Hexagonal (Rhombohedral) S.G. R3 (148) 2.540 10 015 1 .238 5 128

a„ 4.8112 b . c_ 16.02 A c  3 . 3 3 C 2.405 10 110 1.202 <5 220
2.192 30 113 1 .168 <5 1.1 .12a B 7 z Dx 2-862 2.066 5 021 1 ;144 <5 312

R ef. i b i d . , r e f in e d  on 33 Lines V 321 .22 2.015 15 202 1 .123 5 2.1.10
1 .848 5 024 1 .096 <5 226,309
1 .804 20 018 1 .068 <1 0.0 .15ea ฑ พ0 1.680 e 7 1 .503 Sign - 1 .786 116 1 .008 5 404

2V D 2.86 mD Color C olo rless  c r 1 .781 009 1 .001 5 318
1 .567 10 21 T 0.973 <5 1 .0 .16R ef. ib id . white 1 .545 10 1 22 .962 5 3.0 .12
1 .496 1 1 .0 .10 .949 322

Sample from H aley, Ross Tvra., O n tario , Canada. 1 .465 5 214 .930 <1 324
1 .445 5 028 .926 <5 2.1 .14A nalysis (wt. %): S i02 0 .12 , FeO 0. 22, MgO 1 .12, 1 .431 10 119 .923 <5 408

CaO 31.27, CI2 47 .22 , แ20 0 .02 . 1 .413 5 125 Plus 7 l in e s  to  0.821
I i___________

3 .3 .2  การหาล้มบัติหางเคมีของแร'โดโลไมุต'

3 .3 .2 .1  การหาน้า-หนักที'หาย'ไป เมือ เผาทีอทTหภุมล้ง (47) (w eight 
lo s s  on ig n it io n )

นาเบ้าแพณณมพร้อมฝาปิดทีจะใซัล้าหรับทดลอง ไปเผาในเตา 
ไฟฟ้าทีควบคุมอุณหภูมิไว้ที 400 องคาเซลเชียล้ แล้วค่อย ๆ เพิมอุณหภูมิจนถึง 1000 องคา- 
เซลเชียล้ เห็นเวลากรงซัวโมง แล้วลดอุณหภูมิให้เย็นพอล้มควร นาเบ้าแพลทินัมพร้อมฝาใส่ 
ใน เ ดซิก เคเตอร ั ท ํ้งไว้ให ้เ ย็นแล้วนาไปซังน้าหนักไว้ จากน้ันซังล้ารตัวอย่างหนักปร ะมาณ
1.00 กรัม ให้ทราบนาหนักทีแน่นอน นาไปเผาในเตาไฟฟ้าทีควบคุมอุณหภูมิไว้ที 400 องคาเซล­
เซียส ปิดฝา แล้วเทีมอุณหภูมิจนถึง 1000 องคาเซลเชียล้ แล้วเผาต่ออีกครงซัวโมง ลด 
อุณหภูมิลงให้เย็นพอล้มควรแล้วนามาหาให้เย็นใบเดซิกเคเตอรั ซังน้าหนักไว้จนน้าหนักคงที กจะ 
หาน้าหนักทีหายไปจากการเผานั้ใด้ ผลการทคลองดังแล้ดงไว้ในตารางที 3 .3
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ตารางที 3-3 แสดงผลการหาน้าหนักทีหายไปเมือเผาทีอุณหภูมิส่ง  ๆ (1000 องส่าเซลเชียส์)

การทคลอง
น้าหนักทีซังได้ (กรัม)

ครงที 1 ครงที 2 ครงที 3

น้าหนักแร1ก่อนเผา 1 .0050 1 .0012 1.0008
น้าหนักแร,หลังเผา 0.5305 0.5286 0.5283
น้าหนักแร1ท่ีหายไป 0.4744 0.4726 0.4725

% น้าหนักแร่ทีหายไป 47.20 47.20 47.21

% น้าหนักทีหายไปของแร'โดโลไมดเมื่อเผาที 1000 องส่าเซลเชียส่ โดยเฉลีย = 47.20±0.01

3 .3 -2 .2  การเปลี่ยนแปลงของแร่โคโลไมุต!นขณะIผาทีอุณหภูมิต่าง ๆ กัน

นาแร,โดโลไมุตขนาด -200 เมซ ไปอบทีอุณหภูมิ 110 องส ่า-
เซลเชียส่ เป็นเวลา 2 ข'วโมง ทาให้เย็นในเดชีกเคเฅอร แห้วซังมาประมาณ 8 0 .0  มิลสิกรัม
นาไปหาน้าหนักทีหายไปโดยให้เทคนิค TGA พร้อมหงดูการเปลยนแปลงของแร1โดโลไมต่นินช่วง
อุณหภูมิ 100-1000 องศาเซลเชียส่ โดยให้เทคนิค DTA ผลการทดลองดังแส่ดงในรูปที 3-3

»
และ 3 .4  จาก TGA พบว่า โดโลไมดตัวอย่างมุการส์ลายตัว 2 ช่วง โดยช่วงแรก น้าหนักที 
หายไปเท่ากับ 22.0°/° และช่วงทีส่อง น้าหนักทีหายไปท้ํงหมุดเท่ากับ 47.63% ชีงส่อดคล้อง 
กันกับผลท่ีได้จาก DTA เม่ือมี A120 3 เนินส่ารมาตรฐานคือ มีการส่ลายตัวส่งฟ้ดที 688 องส ่า- 
เซลเชียส่ และ 750 องส่าเซลเชีย๙ ตามลาดับ โดยเริมส่ลายตัวในช่วงแรกทีอุณหภูมิ 656 
องส่าเซลเชียส่ และสินสุดทีอุณหภูมิ 704 องส่าเซลเชียส่ ขึงเนินการส์ลายตัวของแมกนีเชียม 
คารับอเนต อีกช่วงหนิงน้ํนการส่ลายตัวเริมทีอุณหภูมิ 704 องส่าเซลเชียส่ และสินส่ดทีอุณหภูมิ 
770 องส่าเซลเชียส่ เนินการฟ้ลายตัวของแคลเซียมคารับอเนต
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รูปท่ี 3 .3  แฟ้ดงกาแปลี่ยนแปลงนาหนักใน TGA และนาหนักท่ีแตกต่างกัน (Awt) 1 ในระหว่างการเผาของแร'โดโลไมต่,ตัวอย่าง นาO
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รูปที 3.4 แส์ดงการส่ลายตัวของแร่โดโลไมฅทอุณทภูมิด่าง ๆ กัน ตัวยเทคนิค DTA และ TGA



3 .4  การคืกษาองค์ประกอบในแร'โดโลไมค์

การวิเคราะหกาองค'ประกอบต่าง  ๆ ในแร'โดโลไมฅนนเป้นสิงทีจาเป้นอย่างยิง เบือ 
ใฟ้เป้นฟ้อมูลทีส่ากัญในการเตรียมส์ารประกอบแมกนีเซียมต่อไป การวิเคราะห์จงจาเป้นต้องใฟ  ้
เทคนิคหลาย  ๆ อย่างทีเหมาะส่ม เบือหาองคประกอบหลัก และองค์ประกอบทีมีปริมาทณ้อย  ๆ
เบือให้ไค้ฟ้อมูลทีถูกต้องและเหมาะฟ้ม ในงานวิจัยครํ้งนํ้ไค้ทาการคืกษาองค์ประกอบของแร่ 
โคโลไมค์ โดยใฟ้เทคนิค 4 วิธืด้วยกันคือ

3 .4 .1  การวิเคราะห์องค์ประกอบของแร1โดโลไมค์โดยใฟ้เทคนิคทาง X-ray 
flu o rescen ce  spectrom etry (XRFS)

การวิเคราะห์โดยอาลัยเทคนิคทาง XRFS เป้นวิธการทนิงทีให้ผลถูกต้อง 
เหมาะส่าหรับทีจะวิเคราะห์ส่ารตัวอย่างทีเป้นแร, ซีงส่ามารถทาไค้ส่ะดวกและรวดเร็ว ห้ัง 
คุณภาพวิเคราะห์และปริมาท!วิเคราะห์ โดยเฉพาะอย่างยิงเทคนิคนํ้ส่ามารถทาการวิเคราะห์ 
ส์ารตัวอย่างไค้โดยทีส์ารตัวอย่างจะไม่ถูกทาลายอีกด้วย

3 .4 .1  .1 การทาคุณภาพวิเคราะห์
นาส่ารตัวอย่างแร,โดโลไมค์ทีอบไล่ความขนแค้ว และบดละเอียด 

ขนาด -200 เมซ หนักประมาณ 4.0 กรัม มาอัดให้เป้นแผ่น โคยใฟ้แรงอัดประมาณ 400 ก ิโล- 
กรัม/ ตารางเซนติเมตร ให้มีขนาดเค้นผ่าคุนย่กลางประมาณ 4 .0  เซนติเมตร แค้วนาไปวิเคราะห ์
โคยใฟ้เทคนิคหาง XRFS ท่ีเป้น energy d isp e r s iv e  system และใฟ้ส่ภาวะการทดลองดังนี

แหล่งกาเนิครังสืเอกห์ ใฟ้หลอด'โรเดียม (Rhodium anode s id e
window Bremsstrahlung X-ray tube)

พลังงานทีใฟ้ 30 กิโลวัฅค์
กระแส่ไฟฟ้าทีใฟ้ 0 .3  มิลสิแอมนปร่,

หลงจากห scan X-ray flu o rescen ce  หเกดขนของธาตุตาง *1 แค้วจะได 
X-ray flu o r e sc en c e  sp ec tra  ซงส่ามารถทราบไดวา มธาตุใดบางเป้นองคประกอบ

I
โดยดูจากค่ามุม 29 ผลการทดลองดังแส่ดงในรูปที 3 .5
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3 .4 .1 .2  การหาป?มาททเคราะห์
การวิเคราะห์หาป?มาท!ของธาตุในสารตัวอย่างนั้น โดยหัวไป 

ให้วิธีเทีฒกับสารมาตรฐานทีเตรียมขน โดยเตรียมสารมาตรฐานให้มีองต์ประกอบหลักของแร1 
ในป?มาท!ต่าง ๆ กันทีเหมาะสม จากนั้นจึงวิเคราะห์สารตัวอย่างโดยเทียบ count r a te  ห 
วัคได้ของสารมาตรฐานและสารตัวอย่างทีสภาวะเคียวกันก็จะสามารถคานวท!หาป?มาท!ของแต่ละ 
ธาตุได้ ในการหาป?มาท!วิเคราะห์นั้ให้เหคนิค XRFS หีเมีน wavelength d isp e r s iv e  
system  โดยให้สภาวะการหดลองคังนั้

ลักษถ!ะของ XRFS สภาวะทีให้

แหล่งกา เนิค หลอดโรเคียม
พลังงานทีให้ 40 กิโลวัตต์
กระแสไฟฟ้าทีให้ 30 มิลลแอมแปรี,
c r y s ta l  EDDT ให้วิเคราะห์ Ca, S i
c r y s ta l  RbAP ให้วิเคราะห์ Mg
c r y s ta l  LiF 200 ให้วิเคราะห์ธาตุคีน ๆ
หัววค Ca, Mg, S i P roportional counter
หัววัดธาตุอืน  ๆ นอกเหนือจาก S c in t i l la t io n  counter
Ca, Mg และ S i

ตารางที 3 .4  แสดงผลการวิเคราะห์องต์ประกอบทีสาคัแเของแร1,โด'โลไมต์ โดยเทคนิค X-ray
flu o rescen ce  spectrom etry

ชนิดของธาตุ เปอ รีเมีนฅ์ (%) ชนิดของสารประกอบ เปอร์เมีนต์ ( % )

Ca 20.50 CaO 28.68
Mg 11.89 MgO 19.73
Mn 0.01 MnO 0.01
ร 0.01 SO 3 0.03
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3 .4 .2  การวิเคราะห์หาปริมาโ.!ป้ององค์ประกอบของแร'โคโลไมค์โดยให้เ หคนิคหาง 
Atomic absorption  spectrophotom etry (AAS) และ Flame photometry

การวิเคราะห์หาธาตุที่เฟ้นองค์ประกอบของแร,โคโลไมต่ในครั้งนํ้นั้น ค้าหรับ 
ธาตุ'โซเคียมและ'โพแหค้เทืยม ไค ้ใflเทคนิคVIาง Flame photometry ส่วนธาตุอืน  ๆ ใ fl 
เทคนิคหาง AAS หาการวิเคราะห์ อย่างไรก็ฅามจะวิเคราะห'ส่ารค้วยเทคนิคเหล่า■ นจะค้อง
หาค้ารตัวอย่าง'ให้เป็นค้ารละลาย1ใส์เสืยก่อน แค้วนาไปวิเคราะห์ต่อไปโดยการหาปริมาท!ของ 
ธาตุจากกราฟมาตรฐาน

การเตรียมค้ารตัวอย่างเทือหาการวิเคราะห์
นาค้ารตัวอย่างไปอบทีอุณหภูมิ 110 องคาเซลเทืยค้ เฟ้นเวลา 2 ชัว,โมง 

เทือทาให้แห้ง แค้วชั่งค้ารตัวอย่างประมาณ 1 .0  กรัม ให้หราบน้าหนักแน่นอน ใส่ลงในฟ้กเกอรี’ 
ขนาด 150.0  cm3 เติมกรดไชโครคลอริกเข้มข้น 1 ะา ลงไปโดยให้กรดในปริมาณทีน้อยทีค้ค
I 1

ที่จะละลายค้ารตัวอย่างให้หมด นาไปย่อยค้ลาย (d ig e s t)  บนเครึองอังไอนา เฟ้นเวลา 1 
ตัวโมง ทํ้ง'ไว้ให้เย็น แค้วเหใส่ขวดวัคปริมาตร 100.0 cm3 เติมน้าจนลืงขีควัคปริมาตร แค้ม,ให ้
เห้ากัน เก็บค้ารละลายไวัหาการหดลองต่อไป

การหากราฟมาตรฐานเบื่อวิเคราะห์หาปริมาณธาตุต่าง  ๆ
ในการให้เทคนิคหาง AAS และ flame photometry น้ันจาเฟ้นต้องมี 

ค้ารละลายมาตรฐานทีจะให้ค้าหรับการวิเคราะห์หาปริมาณธาตุต่าง ๆ ในค้ารละลายตัวอย่าง 
แร,โดโลไมตทีเตรียมไว้ ให้ค้ารละลายมาตรฐานซืงมีความเข้มข้น 1 มิลลิกรัม/ลูกบาคค์เซน- 
ติเมตร ของธาตุต่าง ๆ ทีค้องการหาปริมาณ มาหาให้เฟ้นค้ารละลายทีมีความเห้มห้นตามต้อง 
การต่าง ๆ กัน แค้วนาไปวัคค่าแอบซอรีแบนตัดวยเครึอง Atomic ab sorp tion  spectropho­
tom eter หรอวค Flame in t e n s i t y  ต้วยเครอง Flame photometer จากนนเขบนกราฟ 
หาความสัมนันธระหว่างค่าความเข้มข้นกับค่าแอบซอรีเฌนห์ หรึอค่า in t e n s i t y  ทีวัคไต้ โดยให้

I
l e a s t  square method ในการเขบนกราฟ ดังแค้คงในรูปห 3-6

ในการวิเคราะห''เทือหาธาตุทีเฟ้นองค์ประกอบต่าง ๆ ของแร1โคโลไมค  ์
โดยให้เทคนิคหาง AAS น้ัน จาเฟ้นต้องเลือก hip 1 low cathode lamp (HCL) ปริมาณกระแค้ 
ไฟฟ้า ซนิคของเปลวไฟ ความกว้างของ s l i t  ความยาวคลืนทีจะวัดให้เหมาะค้ม ตังแค้คง 
ในตารางที่ 3-5
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แมกนีเซียม
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ตารางที 3-5 แส่คงค่าต่าง ๆ ทีเลือกใช้ในการวเคราะทีหาปริมาณ?เองธาตุ โคยใช้เทคนิค 
ทาง AAS

ธาตุ กระแส่ไฟฟ้า
(mA )

ชนิดของ เปลวไฟ* ความกว้างของ s l i t  
(nm)

1-------------- T----
ความยาวคลืน 

(nm)

Ca 6 A-A 0 .5 422.7
Mg 4 A-A 0.5 285.2
Fe 8 A-A 0 .2 248.3
Mn 5 A-A 0 .4 279.6
Na 6 A-A 0.5 589.0
K 5 A-A 0 .5 766.5
Zn 4 A-A 0.5 213.9

หมายเหตุ A-A = a ir -a c e th y le n e

จากการวิเคราะห์องค์ประกอบในแร่โคโลไมตโดยการใช้ AAS และ Flame Photo­
metry ไค้ผลการทคลองแส่ดงในตารางที 3 .6  และ 3 .7

3 .4 .3  การวิเคราะห์หาธาตุทีเนินองคุประกอบทางเคมีของแร'โคโลไมุตโดยใช้เหคนิค
ทาง ICP5 * I

ICPS จัคเนินเทคนิคของการวิเคราะห์ธาตุชนิดต่าง ๆ ใช้อย่างดีเทคนิค 
หนง โดยใช้หลักการ เคยวกันกับ Atomic em ission  spectrom etry แต ICPS จะใช  ้
คบพลาส์มา (Plasma torch ) เนินตัวทีให้ความร้อนส่งมากจนส่ามารถหาให้ส่ารต่าง ๆ แตก 
ตัวเนินอะตอมเกิดการกระตุ้น (e x c ita t io n )  และแตกตัวเนินไอออน ( io n iz a t io n )  ใช  ้
ดีข้ํน

การวิเคราะห์ส์ารโคยเทคนิคนํ้ หาไค้โดยนาส่ารตัวอย่างทีจะวิเคราะห์มา 
ทา'ให้เนินส์ารละลาย จากนํ้นนาส่ารละลายทีใช้ไปผ่านเช้าเคริอง ICPS ชีงมีอุณหภูมิส์ง เหือ

I
หาให้ฟ้ารตัวอย่างแตกตัวเนินอะตอม และทาให้เกิดการกระตุ้นและแตกตัวเนินไอออน ทีงจะ 
ใท em ission  ของการแพรงสื (r a d ia t io n ) ออกมา อาจเนิน r e s o n a n c e  l in e s  และ
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atomic l in e s  ผ่านรังสืทีเกดขํ้'นเห้าIครอง๙ IปกโหรมิLตอร ร!งมโม'โน'โครมา 1ฅฉๆ  (monochro­
mator) หาหน้าทีกระจายเฟงออกไป เทือ'ให้ส์ามารถเลอก spectrum l in e s  ทีเหมาะส์ม 
เทือจะวัดให้ไค้ถูกต้องในขํ้นบํ้อาจให้คอมทืวเตอรเห้าช่วยไค้ ในการเลอกตาแหน1งดวามยาวคลืน 
หจะวค in te n s i ty  ควย d e tec to r

นาค่า I n te n s ity  ของธาตุที่วัคไค้จากส์ารมาตรฐาน มาส์ร้างกราฟมาตรฐาน 
(c a lib r a t io n  curve) จากกราฟมาตรฐานที่ไค้๙ามารถให้หาปริมาณของธาตุทีมีอยู่ในส์าร­
ดะลายตัวอย่างไค้จาก I n te n s ity  ทีวัดไค้

ในการทดลองไค้ให้ส์ภาวะในการหดลองดังนคือ

Plasma source In d u ctive  Coupled Plasma
Frequency 27.120 MHz
RF Power 1 .2 kw
R eflec ted  Power 25.0 พ
Coolant gas flow  r a te  Ar 12.0 L/min
Plasma gas flow  r a te  Ar 1 .0 L/min
A erosol c a r r ie r  gas flow r a te 1 .0 L/min
O bservation h e ig h t above c o i l 15.0 mm
In teg ra tio n  time 10.0  sec  (3 tim es)
N eb u lizer C oncentric g la s s  n eb u lizer

Spectrom eter  
(a) D isp ersion  system  
Ob) Focal d is ta n ce  o f spectrom eter
(c) D if fr a c t io n  g ra tin g

No. o f  grooving  
Blaze w avelength  
Ruled area

(d) R eciproca l l in e a r  d isp e rs io n
(e) Entrance s l i t
( f )  E x it  s l i t

Czerny-Turner mounting 
500 mm

Plane d if f r a c t io n  g ra tin g  
1800/mm 
2500 ๐A 
52 X 52 mm̂
า0 .5  A°/min

10 p ( f ix e d ) , 4 mm high  
15 p ( f ix e d ) ,  4 mm high
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ผลการทดลอง ดังแสดงในตารางที 3 .6  และ 3 .7

ตารางที 3 .6  แสดงผลวิเคราะห์ธาตุทีเฟ้นองคนัระกอบหลักในแร'โดโลไมตัตัวอย่าง โดยเทคนิค 
ทาง AAS และ ICPS

ปริมาผธาตุ (%) โดยน้าหนัก
สารประกอบ

ปริมาแ!สารประกอบ(%)โดยน้าหนัก
ธาตุ

AAS* ICPS** AAS* ICES**

Ca 25.63 ± 0 .8 3 23.91 ± 1 .50 CaO 35.88 ± 0 .83 ■ 33.47 ± 1.50
Mg 14.06 ± 0 .44 13.29 ± 0 .94 MgO 23.32 ± 0 .44 22.04 ± 0 .94

* เฟ้นค่าเฉลียทีได้จากการทดลอง 6 ครง 
** เฟ้นค่าเฉลียทีได้จากการทดลอง 4 คร้ัง

ตารางที 3 .7  แสดงผลการวิเคราะห์ธาตุทีเฟ้นองค!!ระกอบย่อยในแร‘โคโลไมห์ตัวอย่าง โดย 
ใฟ้เทคนคทาง AAS , Flame photometry และ ICPS

ธาต
ปริมาผธาตุ ( p g /g ) *

AAS Flame P h o to m e t r y ICPS

Fe 5 8 .69  ± 1 . 0 5 - 40 .1 3  ± 0 .90
Mn 7 8 .10  ± 2 .88 - 9 9 .6 7  ± 0 .6 0
Na - 11 6 .76  ± 2.00 -
K 7 .5 8  ± 0 .97 4 .0 8  ± 0.41 -
Zn 8 . 8 3  ± 1 . 2 7 - 5 .6 2  ± 1 .08
Al - - 30 .19  ± 4 .28
Si - - 43 .25  ± 9 . 2 6
Ti - - < 0 .5

* เฟ้นค่ าเฉลียที’ได้-จากการทดลอง 4 คร้ัง
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3 .4.4 การวิเคราะหัหาองค์'ประกอบของโคโฉไมต คามวิธีมาตรฐาน (17)

3. 4. 4.1 การหาปริมา tu ของซิลิกาหรือสารทีไม่ละลาย'ไนกรด

1. ช่ังล้ารตัวอย่างมาประมาณ 1.0 กรัม โดยหราบน้าหนักท่ี 
แน่นอนใส่ลงในซามกระ1บองท่ีมีฝาปิด lie)'วละลายด้วยกรด'ไป'โดรคลอรักเข้มชน 1 ะ1 เมือไม่มี 
ฟองแก็ล้เกิดข้็นแล้'วนา'ไประเหฒนเครอง'ให้ความร้อนชนิดผิวหน้าเรียบ (hot plate) จนแห้ง

2. นาสิงทีเหลือ (residue) จากข้อ 1 มาเติมกรดไ!!โดร-
I

คลอริกเข้มข้น 1:1 จานวน 2.0-3.0 cm3 ลงในเบ้าแพลทินัม แล้วซะล้างล้ารละลายทีติคอยู่ 
ลงในซามกระเบอง แล้วเติมกรดไ!!โดรคลอริกเข้มข้น 5.0 cm3 และกรดไนหริกเข้มข้น 1.0 
cm3 คนล้ารละลายจนกระหังของแข็งละลายหมด นาล้ารละลายไประเหยจนแห้งบนเครืองอัง 
ไอน้า,หรือเครือง'ให้ความร้อนซนิดผิวหน้า เรียบทีอุณหภูมิ 110-120 องศา เซลเชียล้

3. เติมกรดไ!)โครคลอริกเข้มข้น 5.0 cm3 นาไปอุ่น และฅ้ํง 
ท้ํง'ไล้ 5 นาที เพ่ือละลาย basic salts จากนนเติมน้า 20.0 cm3 นาไปอุ่นบนเครืองอัง .
ไอน้า เป็น เวลา 10 นาที ใข้แห่งแก้วคนล้ารละลายถ้ามีตะกอนเกิดข้ํน

4. เม่ือล้ารละลายทีได้ (soluble matter) ละลายหมด 
แล้ว กรองผ่านกระดาษกรองเบอรั 41 ล้างตะกอนด้วยกรดไฮโดรคลอริกเข้มข้น 11100 แล้ว 
ล้างด้วยน้า 1-2 ครง เพือล้างกรดไฮโดรคลอริกออกให้หมด

5. ระเหยล้ารละลายทีกรองได้และน้าล้างตะกอนจนแห้ง 
นาสิ,งท่ีเหลือ (residue) ไปอบที 110-120 องศาเซลเชียล้ แล้วหาข้าข้อ 3 อีกครงหนีง 
โคยใข้กรดไฮโดรคลอริก และน้าในปริมาณท่ีน้อยกว่าIดิม

6. กรองตะกอนบนกระดาษกรองอันใหม่ และล้างตะกอนเหมือน 
ครงแรก เก็บล้ารละลายทีกรองได้ และน้าล้างตะกอนท้ํงหมด ล้าหรับหาข้อต่อไป

7. นาตะกอนซิลืกาท่ีได้ท้ํง 2 คร้ัง หาให้แห้งแล้วใส่ลงใน
I l  I

เบ้าแพลทินัมทีซังน้าหนักไว้แล้ว นาไปเผาด้วยเปลวไฟ จนกระหังกระดาษกรองไหม้หมด 
แล้ว จงนาไปเผาในเตาเผาทีควบคุมอุณหภูมิไว้ที 400 องศาเซลเชียล้ ค่อย  ๆ เหัมอุณหภูมิ 
จนลืง 1000 องศาเซลเชียล้ แล้วเผาต่ออีกครืงช่ัวโมง ลดอุณหภูมิให้เย็นพอล้มควร แล้วนาเบ้า 
แพลทินัมออกมาหาให้เย็นในเดซิกเคเตอรั ช่ังน้าหนักไว้ คานวณหาเปอร์เซ็นต์ ของซิลิกาหรือ
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ส์ารท่ี'ใม,ละลาย'ในกรด ผลการหดลองแส่ดงไว้ในตารางที 3-8

3-4.4.2 การหาปริมาณของออกไชค,'รวม (combined Oxides)

1. นาส่ารละลายทีกรองได้จากข้อ 6 ในฟ้อ 3.4.4.1 มา 
ทาให้เจือจางจนมีปริมาตร 200.0 cm3 แล้วเติมแอมโมเนียมคลอไรค 5.0 กรัม (เพ่ือห้องกัน 
การตกตะกอนของแมกนีเซียมไฮดรอกไชค) นาไปต้มจนกระหังเดือด เติมเมหิลเรดอินติเคเตอ/ 
ลงไป 2 หยด แล้วเติมส่ารละลายแอมโมเนียเข้มข้น 1:1 ลงไป จนกระหังส่ารละลายเนีนด่าง

I

ต้มให้เดือด 1-3 นาที กรองตะกอนหันที เก็บส์ารละลายทีกรองได้ในบีกเกอ/ 6 0 0 . 0  cm3 
ล้างตะกอน 2 คร้ังด้วยส่ารละลายแอมโมเนียมคลอไรดั 2% ทีร้อน เก็บส์ารละลายทีกรองได้ 
และนาล้างตะกอนไว้ นาตะกอนและกระดาษกรองไปหาให้แห้งแล้วใส่ลงในเบ้าแพลทินัม ทีช่ัง 
นาหนักไว้แล้ว นาไปเผาบน free flame จนกระหังกระดาษกรองไหม้หมด แล้วจืงนาไปเผา 
ในเตาเผาทีควบคุมอุณหภูมิไว้ที 400 องศาเชลเซียส์ ค่อย  ๆ เหิมอุณหภูมิจนถง 550 องศา- 
เชลเซียส่ เผาต่อไปอีกครึงชัวโมง ลดอุณหภูมิให้เย็นลงพอล้มควร แล้วนาเบ้าแพลตินัมออก 
มาหาให้เย็นลงในเดอิกเคเตอ/ ช่ังน้าหนักไว้ คานวฌหาเปอ/เชนตของ ออกไชดรวม

I

"ก203" ผลการหดลองดังแส่ดงไว้ในตารางที 3.8

3.4.4.3 การหาปริมาณแคลเซียมออกไชดั

1. นาส่ารละลายทีกรองได้จากฟ้อ 3.4.4.2 มาทา1ให้เก็น 
กรดด้วยกรดไ!!โดรคลอริกเจือจาง โดยใฟ้เมทิลเรดเนีนอินดิเคเตอ/ แล้วนาไประเหยจนเหลือ 
ประมาณ 250.0 cm3 เติมกรดไฮโดรคลอริกเข้มข้น า.0 cm3 แล้วหาการตกตะกอนแคลเซียม 
โดยเติมส่ารละลายแอมโมเนียมออกชาเลตข้น 4.0% ทีร้อนจานวน 50.0 cm3 อย่างข้า  ๆ ลง 
ในส่ารละลายทีเดือด แล้วตามด้วยส่ารละลายแอมโมเนีย 1110 จนกระหังส่ารละลายเก็นกลาง 
หรึอเนีนเบส์เล็กน้อย (โดยใข้เมหิลเรค) ตรวจส่อบว่าตกตะกอนส่*ฌูรโฒรึอ'ไม่'โดยการเติมส่าร 
ละลายออกชาเลตลงไปอีก เล็กน้อย ด้ังตะกอนท้ํงไว้ 1 ชัวโมง กรองตะกอนทีได้ ล้างตะกอน 
ด้วยส์ารละลายแอมโมเนียมออกชาเลต 0.1% ทีเย็น 2-3 คร้ัง ละลายตะกอนทีได้ด้วยกรด 
ไฮโดรคลอริก 1ะ9 พ่ืร้อนจานวน 20.0-50.0 cm3 และล้างกระดาษกรองด้วยน้าร้อน หา 
ส่ารละลายให้เจือจางจนมีปริมาตรเบ้น ไ00.0 cm3
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2. เติมสารละลายแอมโมเนียมออกซาเลต 4.0% จานวน
5.0 cm3 ต้มให้เดือดแล้วเติมส่ารละลายแอมโมเนียหละหยดจนกระหังส่ารละลายเฟ้นค่างพอดี 
ฅ้ังห้ํงไว้ 1 หัวโมง กรองตะกอนทีไค้ด้วยกระดาษกรองเบอร์, 41 และล้างตะกอนด้วยส่าร 
ละลายแอมโมเนียมออกซาเลต 0.1% จนกระหังไม่มีคลอไรค์ เก็บฟ้ารละลายทีกรองได้และ 
น้าล้างตะกอนรวมกับคร้ํงแรก แล้วเก็บไว้ นาตะกอนพร้อมกระดาษกรองทาให้แห้ง แล้วใส่ลง 

, ในเบ้าแพลทินัมทีหังนาหนักไว้แล้ว นาไปเผาบน free flame จนกระหังกระดาษกรองไหม้หมด 
แล้วนาไปเผาในเตาเผาทีควบคุมอุณหภูมิไว้ที 400 องคาเซลเซียส่ ค่อย  ๆ เพิมอุณหภูมิจนถึง 
1000 องคาเซลเซียส เผาต่ออีกคร้งหัวโมง ลดอุณหภูมิให้เย็นลงพอส่มควร แล้วนาเบ้าแพลตินัม 
ออกมาหาให้เย็นลงในเดหักเคเฅอร์ ชังน้าหนักจนน้าหนักคงที คานวณเปอร์เชนตของแคลเซียม 
ออกไซค์ ผลการทคลองแส่ดงไว้ในตารางที 3-8

3.4.4.4 การหาปริมาณแมกนีเซียมออกไซด'

1. นาส่ารละลายทีกรองได้จากหัอ 3-4.4.3 มาทาให้เฟ้น 
กรดแล้วหาการระเหยจนเหลือประมาณ 150.0 cm3 ทาให้เย็น เติมเมทีลเรดอินติเคเตอรลง 
ไป 2-3 หยด แล้วเติมแอมโมเนียมฟอสเฟตรีเอ เจนต, [(NH4) 2 HP04 (m) 25.0 กรัม 
ละลายนัา ทาให้เป็น 100.0 cm3] ท่ีเตรียมเฟ้ร่็จใหม่  ๆ ลงไป 10.0 cm3 จากนนเติม 
สารละลายแอมโมเนียเข้มข้นอย่างข้า  ๆ พร้อมหงคนสารละลายอย่างแรงจนกระทังอนเคเตอร์ 
เปลืยนเป็นสืเหลือง (พยายามอย่าให้แท่งแก้วคนขนด้านข้างของฟ้กเกอร์) คนต่อเป็นเวลา
5 นาที โดยเติมสารละลายแอมโมเนียทีละหยดเพ่ือให้ฟ้ารละลายยังคงเป็นด่าง สุดท้ายเติม 
ฟ้ารละลายแอมโมเนียเข้มข้น 5.0 cm3 เพ่ือให้เกินพอและคนส่ารละลายต่ออีก 1 ถึง 2 นาที 
ตงส่ารละลายท้ํงไว้อย่างน้อยเป็นเวลา 4 ชวโมง หรือ]ท่ี1ค้างคืนไวัทีอุณหภูมิห้อง

2. กรองตะกอนท่ีได้และล้างตะกอนด้วยส่ารละลายแอมโมเนีย 
เจือจาง (1ะ20) ท่ีเย็น 2-3 คร้ํง ห้ํงส่ารละลายทีกรองได้ นาบีกเกอVวางลง'ใต้กรวยกรอง 
แล้วละลายตะกอนด้วยกรดไฮโดรคลอริกเจือจาง (1ะ9) ทีร้อนประมาผ 25-0-50.0 cm3 
ตามด้วยกรดไฮโดรคลอริก 1 : า๐0 จากนนเจือจางให้เฟ้น 100.0 cm3 และทาให้เย็น เติม 
(NH4)2HP04 0.10-0.15 กรัม และตกตะกอนแมกนีเซียม,โดยเติมส่ารละลายแอม'โมเนียดัง-
ก ส่าวไว้ในต้อ 1 ฅ้ังท้ํงไว้ 4 หัวโมง หรือล้างคืน
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3. กรองตะกอนทีได้ด้วยซินเตอริกลาล้ครูซิเบ้ํล และล้างตะกอน 
ด้วยล้ารละลายแอมโมเนียเจือจาง (1120) ทีเย็นจนกระท่ังปราล้จากคลอไรค," แล้วล้างตะกอน 
ด้วย 95% เอทานอล 3 คร้ัง  ๆ ละ 10.0 cm3 ทาให้แห้งหลังการล้างตะกอนแต่ละคร้ัง เทีอ 
เอาน้าทียังติดอยู่ออกให้มากทีล้ค ล้ดท้ายล้างตะกอนด้วยแอนไล้ครัล้อีเหอร 5 คร้ัง  ๆ ละ 5.0 
cm3 หาให้แห้งหลังการล้างตะกอนแต่ละคร้ัง ผ่านอากาศลฺงในครูซิเบ้ํลเป็นเวลา 10 นาที 
เช็คภายนอกครูซิเบ้ํลให้แห้ง ต้ังท้ํงไว้ในเดซิกเคเตอรเป็นเวลา 20 นาที ซังน้าหนักในรูป 
ธอง MgNH4PO4, 6ย2<ว คานวถแปอรเขนตของแมกนีเซียมออกไขค์ทีมีอยู่ ผลการหดลองดัง 
แล้ดงในตารางที 3.8

ตารางที 3.8 แล้ดงผลการหาซิลิกาหรือล้ารท่ัไม่ละลายในกรด ออกไขดัรวม แคลเซียมออก'ไขด์ 
และแมกนีเซียมออกไขค

การทดลอง ปริมาท]ทีวิเคราะหได้* .
(% โดยน้าหนัก)

ซิสิกาหรือล้ารทีไม่ละลายในกรด 3.71 ± 0.07
ออก'ไขดัรวม** 0.23 ± 0.01
แคลเซียมออกไขค 28.61 ± 0.39
แมกนีเซียมออกไขดั 17.95 ± 1.15

หมายเหตุ * เป็นค่าเฉลยทีได้จากการทดลอง 4 คร้ัง
** ออกไ ข ดัรวมเป็นออกไ ข คของโลหะทีไ ม ่รวมออกไ ข ดัของ 

Ca และ Mg

3.4.4.5 การหาปริมาท]แคลเซียมและแมกนีเซียมในแร,โดโลไมฅโดยวิธี
การไทเทรซัน

ในการทาไทเทรซันนใซั PATTON AND REEDER'S INDICATOR 
(HHSNNA ) เนืองจากเป็นอินติเคเตอรทีเหมาะล้มในการหาปริมาท]แคลเซียมโคยทีมีแมกนีเซียม 
ปนอยู่ด้วย และใซัเอริโอโครม แบลค ที (Eriochrome Black T) เป็นอินติเคเตอรอีกตัวหนืง 
ทีจุคยุติจะเป็นปริมาท]รวมของท่ังแคลเซียมและแมกนีเซียม และจากการทาไทเทรซันท่ัง. 2 คร้ังน้ํ
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ผลต่างทีได้จะเฟ้นปริมาณของแมกนีเซียม

วิธีเตรียมอินคิเคเตอร'’

(ar) 50.0 กรัม
1. บด HHSNNA 0.5 กรัม ผสมกับโพแทสเซียมคลอไรด'’

2. บดเอริโอโครม แบลด ที 0.2 กรัม ผสมกับโพแทสเซียม
คลอไรด (ar) 50.0 กรัม

สาหรับสารละลายนัฟเปอร'ไนการหดลองใข้ monoethanolamine 
hydrochloric acid solution ซีง'จะทาให้เห็นจุดยุตได้ชัดเจน

การเตรียมสารละลายตัวอย่าง ทาได้โดยนาสารตัวอย่างไปอบ 
ที 110 องสาเซลเซียส เฟ้นเวลา 2 ชัวโมง ห้ํงไว้ให้เย็นทีอุณหภูมิห้อง แห้วช่ังมาจานวนหนง 
ให้ทราบน้าหนักแน่นอน (ประมาณ 0.5 กรัม) ใส่ลงในบีกเกอรั 250.0 cm3 เติมกรดไฮโดร- 
คลอริกเข้มฺข้น 1:1 ลงไปประมาณ 20.0 cm3 นาไประเหยจนแห้งบนเครืองให้ความร้อนชนิดผิว

I
หน้าเรียน ละลายของแข็งทีได้ด้วยกรด'๒ โดรคลอริกเข้มข้น 1110 จานวน 5.0 cm3 เติมน้าลง 
ไปประมาณ 100.0 cm3 นาไปต้มประมาณ 1 ชัวโมง ท้ํงไว้ให้เย็น แห้วเทใส่ขวดวัดปริมาตร
250.0 cm3 เติมน้าจนถึงซีดวัดปริมาตร ผสมให้เข้ากัน

การหาปริมาณแคลเซียม หาได้โดยปีเปฅสารตัวอย่างใส1ขวด 
รูปกรวยขนาด 250.0 cm3 2 ขวด  ๆ ละ 25.0 cm3 เติมนากลันลงไปขวดละ 25.0 cm3 
ขวดแรกเติมสารละลายโพแทสเซียมไปดรอกไชด 8.0 M 4.0 cm3(อาจสังเกตเห็นตะกอน 
ของแมกนีเซียมไปดรอกไชด'’เกิดฃ้ํน) ต้ังหงไว้ 3-5 นาที พร้อมหงเขย่าเฟ้นครงคราว จากน้ัน 
เติมโพแทสเซียมไชยาไนค (ar) 3 0 . 0  มิลลิกรัม และไปดรอกชิลแอมโมเนียมคลอไรด (ar)
30.0 มิลลิกรัม เขย่าขวดจนของแข็งละลายหมด เติม HHSNNA อินติเคเตอร,ลงไป 50.0 
มิลลิกรัม แห้วนาไปไทเทรฅกับสารละลายอิคีทีเอ 0.01 M จนกระทังสัของสารละลายเปลียน 
จากแดงเฟ้นน้าเงิน จากน้ันเติมสารละลายอิดีทีเอจากบิว เรฅใส่ลงในขวดรูปกรวยขวดทีสอง 
ปริมาณน้อยกว่าทีใข้ในการไทเทรฅจนถึงจุดยุติในขวดแรก 1.0 cm3 แห้วเติมสารละลายโพแทส- 
เซียมไปดรอกไชด'’ลงไป 4.0 cm3 ผสมให้เข้ากัน หาการไทเทรตต่อไปเหมือนขวดแรก บันทีก 
ปริมาตรทีแน่'นอนของสารละลายอีดีทีเอทีใข้ ทาสารละลายสาหรับ เปรียบเทียบโดยใข้น,ากลัน
แทนสารละลายตัวอย่าง
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การหาปริมาณท้ํงหมดของแคลเซียมและแมกนีเซียม ทาไค้โคย 
ปิเปตฟ้ารละลายตัวอย่าง 25.0 cm3 ลงใบขวดรูปกรวยขนาค 250.0 cm3 เติมน้ากล่ันลงไป
25.0 cm3 แล้วเติมฟิารละลายบัฟเฟอรั 5.0 cm3 เขย่าให้เข้ากัน เติม'โพแหฟ้เซียม'ไซยา'ไนค’ 
(ar) 30.0 มิลสิกรัม และไ!!ครอกชิลแอมโมเนียมคลอไรค 30.0 มิลกิกรัม เขย่าเบา  ๆ จบ 
ของแข็งละลายแมค แล้วเติมเอริโอโครม แบลค ที ตินคิเคเฅอรั 50.0 มิลลิกรัม หาการไหเทรฅ 
กับฟ้ารละลายอีดีทีเอ 0.01 M จนไค้จุดยุติสืน้าเงิน ทาฟ้ารละลายฟ้าหรับเปรียบเทียบโดยใข้ 
น้ากลันแทนฟ้ารละลายตัวอย่าง

ผลการหดลองคังแฟ้ดง'ในคารางที 3-9

3.4.4.6 การหาปริมาณ CO โดยใข้วิธีหาน้าหนักทีหายไป (Loss of
weight methods) 1 2 3 4 5

1. ช่ังฟ้ารตัวอย่างประมาณ 0.5-1.0 กรัม โดยทราบน้าหนัก 
แน่นอนใส่ลงในขวด Schroetter Alkalimeter (รูปที 3.7) หลังจากน้ํนเติมกรดไ!!โคร­
กลอริกเจือจางลงในกระเปาะห่ีมี stopcock อยู่ และเติมกรดซัลฟุริกเข้มข้น ในกระเปาะอีก 
ค้านหนีง นาไปซังหาน้าหนักทีแน่นอน

2. ค่อย  ๆ ไขกรดไ!!โดรคลอริกลงไปทาปฏิกิริยากับคารบอเนต 
อย่างข้า  ๆ แล้วปิดจุก แกิฟ้ท่ีเกิดขนจะผ่านเข้าไปในกรดซัลฟุริกซีงจะเนีนตัวดูดความข้ํนไว้

I
3. หลังจากปฏิกิริยารุนแรงหยุดลงแล้ว นาขวดไปต้มจนกระทัง

เดือด เนีน เวลา 3 นาที

4. ผ่านอากาศท่ี C02-free ลงไปในฟ้ารละลายเทือไล่ ๐ว2 

ท่ีเหลืออยู่ให้หมด โดยทาการดูดอากาศออก (suction) ที a และเปิด ๖ อากาศจะถูกทาให้ 
บริฟ้ทธิ'โดยการผ่าน soda lime

5. นาขวดไปช่ังอีกคร้ํงหนีง น้าหนักทีหายไปจะเนีนน้าหนักของ
C02 ในฟ้ารตัวอย่าง

น้าหนักทีหายไป v 1-A
% c° 2 = น้าหนักฟ้ารตัวอย่าง

ผลการทดลองตังแฟ้คงไว้ในตารางที 3.10
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ตารางที 3.9 แสดงผลการหาปริมาณแคลเซียมและแมกนีเซียมในแร,โคโลไมดโดยการติเดรชัน

, *ปรมาณธาด ปรมาณของสารประกอบ
ซนิดของธาตุ (% โดยน้าหนัก) ชนิดของสารประกอบ (% โดยน้าหนัก)

Ca 22.88 ± 0.55 CaO 32.03 ± 0.55
Mg 12.75 ± 0.24 MgO 21 .15 ± 0.24

หมายเหตุ * เป็นท่าเฉลียทีได้จากก:!รทดลอง 4 คร้ัง

3.5 การติกษาสภาวะทีเหมาะสมในการ calcination ของแร,โคโลไมติ'

ในการเดรียมส์ารประกอบห่ีส์าคัญของแมกนีเซียมจากแร,โดโลไมดบน ต้องเริมจากการ 
calcination แร'โคโลไมดโคยให้เปลียนจากรูปคารบอ.เนตไปเป็นออกไซดก1อน จากน้ันจึงสามารถ 
นามาสกัดแยกแมกนีเซียมต่อไป การวิจัยนจึงได้หาการทคลองหาสภาวะในการ calcination
ในเตาเผา 2 แบบคือ เดาเผาแบบธรรมดา และเตาเผาแบบฟลูอีใดเซชัน โดยได้ทาการทคลอง 
ดังต่อไปน้ั

3 .5 .า ติกษ■ าหาสภาวะทีเหมาะสมในการ calcination ในเคาเผาแบบธรรมคา

3.5.1.1 ติกษาหาอุณหภูมิทีเหมาะสมในการ calcination
' 1. ชังแร'โดโลไมดทบคละเอียดขนาด -30 เมซ ครงละ
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ตารางท่ี 3.10 แสดงผลการหาปริมาท!คาร''บอนไคออกไชด้ไนแร1โคโลไมด

การทดลอง
น้าหนักทีชังได้ (กรัม)

คร้ังท่ี 1 คร้ังท่ี 2 คร้ังท่ี 3 คร้ังที h คร้ังท่ี 5

ขวค + จุก 1 00.1496 100.1391 100.1386 100.1394 100.1367
ขวด + จุก + สารตัวอย่าง 100.7353 100.7978 100.7393 100.7354 100.7391
ขวด + จุก + สารตัวอย่าง + 112.4633 114.6265 112.8703 112.5201 112.8841
กรด (ก่อน1กิดปฏิกิริยา)
ขวด + จุก + สารตัวอย่าง + 112.1829 114.3240 112.5971 112.2409 112.6081
กรด (หลังทาปฏิกิริยา)

'น้าหนักสารตัวอย่าง 0.5857 0.6587 0.6007 0.5956 0.6024
น้าหนัก CO2 ทีหายไป 0.2804 0.3025 0.2932 0.2792 0.2760

°เ0 CO 2 47.87 45.92 48.81 46.88 45.82

% ๐ว2 เฉลีย 47 .06 ±1.28
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ประมาณ 3 0 . 0  กรัม ใส่ในเบ้าแพลตินัม (พีผ่านการเผาในเตาเผาทีอุณหภูมิทีฅ้องการทาการ 
ทดลองจนได้น้าหนักคงทีแล้ว) นาไปเผาในเตาเผาทีควบคุมอุณหภูมิไว้ที 6 0 0 , 7 0 0 , 800, 900, 
1000, 1100 องศาเซลเชียส ตามลาดับ เทีนเวลา 2 ชัวโมง นาออกมาฅงห้ํงไว้ให้เย็นใน 
เดซึกเคเตอ/ ชังน้าหนักให้ทราบน้าหนักทีแน่นอน คานวณน้าหนักทีหายในเนืองจากการเผาที 
อุณหภูมิน้ัน  ๆ และหาปริมาณร้อยละของการ calcination .ตามลาดับ ผลการทดลองแสดงใน 
ตารางที 3.11 และรูปที 3.8

ตารางที 3-11 แสดงน้าหนักทีหายไปและร้อยละของการ calcination ของแร,โดโลไมฅทีถูก 
calcined ทีอุณหภูมิต่าง  ๆ จาก เตา เผาแบบธรรมคา

อุณหภูมิ (°c) น้าหนักทีหายไป*(%) calcination (%)

600 21.23 ± 0.08 44.66
700 38.79 ± 1.61 81 .59
800 47.54 ± 0.01 100.00
900 47.53 ± 0.00 99.98

1 000 47.54 ± 0.01 100.00
11 00 47.54 ± 0.00 100.00

หมายเหตุ * ค่าเฉลียท่ีได้จากการทดลอง 3 ครง
** ร้อยละของการ calcination = 100 คิดเทียบจากค่า เฉลียของน้า'หนัก

ทีหายไป ทีอุณหภูมิ 800-1100 องศาเซลเชียส ซึงมี'ค่าเท่ากับ 
47-5410.01% ไม่คิดเทีฒจากค่าหางทฤษฎี เนืองจากโดโลไมต 
ตัวอย่างทีใชัไมไข่โดโลไมตับริสุทธิ 100% ค่าทางทฤษฎีคานวฌได้จาก

CaMg(CC>3 ) 2 ------------ > CaO.M gO + C02

โดโลไมตั 184.312 กรัม เมือเผานาหนักจะหายไป = 88 กรัม
" 100.00 " " = 88x100,00 "

. 184.312
47.75 %



รูปที 3.8 แส่ดงความสัมพันธ์ระหว่างอุณหภูมิทีใป็ในการ calcination แร่โดโลไมฅจาก 
เคาเผาแบบธร ร มคากับน้าหนักทหา ยไป

- งO
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ดังน้ํนค่าจากการทดลองต่างจากค่าทางทฤษฎี _ (47.75-47.54)
47.75 x

= 0.44 %

Z. นพโดโลไมฅทีผานการเผาทีอุณหภูมิต่าง  ๆ ไปหาน้าหนัก 
ทีหายไป และการ เปลียนแปลงของแร่1หนังการถูกIผาโดย'ใน้ TGA และ DTA เทือหาปริมาท!ธอง 
ส่วนทีส์ลายตัวไปและส่วนทียังเหลืออยู่ ผลการทดลองแส่ดงในตารางที 3.12, 3.13 และรูปที 
3.9, 3.10 ตามลาดับ

ตารางที 3.12 แส่ดงนาหนักทีหายไปของส่วนทียังเหลืออยู่ของแร,โดโลไมฅหถูก calcined 
ทีอุณหภูมิต่าง  ๆ จากเตาเผาแบบธรรมดา

อุณหภูมิ (°c) น้าหนักทีหายไปของแร1โด โลไม ต ’
ในส่วนทเหลืออยู่หลังจากถูก calcined (%)

600 33.20

700 15.28

800 1 .90

900 1 .80
1000 1 .80
1100 1 .70
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พ ร ช ก า ๆ C a lc in a t io n ที 1100 C w t . l o s s  = .1 7 0  %

ห ล ัง ก า ว C a lc in a t io n ที 9 0 0 * c W t . lo s s  = 1 .8 0

พ ร ัน ท า ๆ C a lc in a t io n ท a o o ’ c w t . l o s s  = 1 .9 0  V.

ร  m g

พ ร ช ก า ว  C a l c i n a t i o n  ที ่  7 0 0 * c

range of temperature up to 900°c
heating rate 1 0 c/min
range ±50 mg f u l l  scale
flow rate of 5(D ml/min
น้าหนักของส่ารตัวอยางห่ีใน้ 72.63+3.35 mg

พ ร ัช ท า า  C a l c l n a l l o n  ท ี ่  6 0 o ‘ c

w t . l o s s  =3 1 5 .2 8  /*

w t.loss  = = \33 .20 '/.

รูปท 3*9 TGA ของ calcined dolomite จากเฅาเผาแบบธรรมคาทอุณหภูมิตำง ๆ
โ ง
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รูปท่ี 3.10 DTA ของ calcined dolomite ทีณฒภูมิต่าง  ๆ จาโนฅาเผาแบบธรรมดา
-ร]นว
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ตารางที 3.13 แสดงน้าหนักทีหายไปและร้อยละของการ calcination ของแร่'โดโลไมฅ์
I

จากส่วนทีถูก calcined โดยใข้ TGA

อุณหภูมิ (°c) น้าหนักทีหายไป*(%) calcination (%)

600 14.34 30.16
700 32.25 67.86
800 45.64 96.00
900 45.74 96.21

1000 45.74 96.21
1100 45.84 96.42

หมายเหตุ * น้าหนักทีหายไป คานวฌได้จาก น้าหนักของแร'โดโลไมดส่วนทียังเหลืออยู่ 
(°/o) และน้าหนักทีหายไปของแร1โคโลไมดมากทีสุด (ค่าเฉลืย, %) จาก 
ดารางที 3.11 (47.54%)

** คิด 100% calcination = 4 7 .54% น้าหนักทีหายไปของแร'โดโลไมด

จากรูปที 3.9 จะเห็นว่า เมืออุณหภูมิทีใข้ในการ calcination แร'โดโลไมดส่งฃ้ํน 
น้าหนักของแร่โคโลไมดส่วนทียังเหลืออยู่ทีได้จาก TGA จะลดลงตามลาดับ และจากรูปที 3.10 
พบว่า peak เนืองจากการสลายตัวของแร'โคโลไมตัส่วนทียังเหลืออยู่จากการ calcination  
อุก!หภูมิ 600 องศาเซล เชียสนน แดกด่างไปจากการสลายตัวของแร,โคโลไมด‘ทีไม,ได้ผ่านการ 
calcination มาก่อน (รูปที 3.4) โดยเห็นเนืน peak เดียว และเริมมี peak เล็ก  ๆ เกิด 
ฃ้ํนทีอุณหภูมิประมาณ 400 องศาเซลเชียส และขนาดของ peak นเพ่ิมข้ํนจนกระทังคงที เมือ 
อุณหภูมิในการ calcined ส์งข้ํน ส่วน peak เคิมซองแร่,โค'โลไมดนนมีขนาดเล็กลงเมืออุณหภูมิ 
ในการ calcined เท่ากับ 700 องศาเซลเชียส และหายไปเม่ืออุณหภูมิในการ calcination  
ต้ํงแด' 800 องศา เซล เชียส์ข้ํน้ไป ดามลาดับ

3. นาแร'โคโลไมตัทีผ่านการเผาทีอุณหภูมิด่าง  ๆ มาหาดวาม 
ถ่วงจาเพาะ เพือคิกษาความถ่วงจาเพาะทีเปลียนไปของแร'โดโลไมดหลังการเผา โดยทาการ 
หดลองเซ่นเดียวกันกับการหาดวามถ่วงจาเพาะของแร,โดโลไมดจากข้อ 3.3.1.2 ผลการทดลอง
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แสดงในตารางที 3 .น  และรูปที 3.11

ตารางที 3.14 แสดงความถ่วงจาเพาะของแร่โดโลไมฅทีถูก calcined ทีอุณหภูมิต่าง  ๆ
จากเตาเผาแบบธรรมคา

อุณหภูมิ (°c) ความถ่วงจาเพาะ*

600 2.6455 ± 0.0216
700 2.9450 ± 0.0508
800 3.2684 ± 0.0938
900 3.2805 ± 0.0509

1000 3.3031 ± 0.1600
11 00 3.2560 ± 0.0751

* ค่าเฉลียทีได้จากการทดลอง 4 คร้ัง

จากการทดลองจะเห็นว่า ความถ่วงจาเพาะของแร,โดโลไมฅหลังจากการ calcina­
tion  แล้ว จะเปลียนไปโดยมีค่าเพิมขนและหลังจากอุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส ความถ่วง 
จาเพาะจะเปลียนแปลงเล็กน้อย (เกือบคงที) ดังนนข้อมูลทีได้จากการทดลองต่าง  ๆ หงหมด 
คิดว่าอุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส เห็นอุณหภูมิทีต่าทีสุดทีแร,โดโลไมต่มการสลายตัวเกือบมากที 
สุด จงเลือกอุณหภูมิน้ํในการศึกษาระยะเวลาห็ใข้ในการ calcination ต่อไป

3.5.1.2 ศึกษาหาระยะเวลาทีเหมาะสมในการ calcination

1. ซ่ังแร่โคโลไมฅหบดละเอียดขนาด -30 เมซ คร้ังละ
ประมาณ 30.0 กรัม ใส่ในเบ้าแพลทินัมทีผ่านการเผาในเตาเผาทีอุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส 
จนได้น้าหนักคงทีแล้ว นาไปเผาในเตาเผาทีควบคุมอุณหภูมิไว้ที 800 องศาเซลเซียส เห็นเวลา 
3 0 , 6 0 , 90 และ 120 นาที ตามลาดับ นาออกมาทาให้เย็นในเดซิกเคเตอร่’ แล้วนาไปซัง 
ให้ทราบน้าหนักทีแน่นอน คานวณหาน้าหนักทีหายไป เนืองจากการเผาในซ่วงเวลาต่าง  ๆ และ

I
หาปริมาณร้อยละของการ calcination ตามลาดับ ผลการทดลองแสดงในตารางที 3.15 
และรูปท่ี 3.12
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รูปที 3.1.2 เฟดงความสัมพันธ์ระหว่างระยะเวลาทีlî f lนการ calcination  
แร่โดโลไมฅทีอุณหภูมิ 800 องศาเซลเชียส์ จากเตาเผาแบบ 
ธรรมดากับนาหนักทีหายไป
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ตารางที 3.15 แสดงน้าหนักท่ีหายไป และร้อยละของการ calcination ของแร่โดโลไมต 
ทีถูก calcined ทีอุแ!หถูมิ 300 องศาเซลเชียส ในช่วงเวลาต่าง  ๆ กัน 
จากเตาเผาแบบธรรมคา

เวลา (นาที) นาหนักท่ีหายไป (%)* calcination (%)

30 44.79 ± 0.05 94.22
60 47.46 ± 0.02 99.83
90 47.54 ± 0.04 100.00

1 20 47.54 ± 0.01 100.00

* เทีนค่าเฉลียทีได้จากการทดลอง 3 คร้ํง

2. นาแร่โดโลไมต่ทีผ่านการเผาทีอุณหภูมิ 800 องศาเซลเชียส 
ในช่วงเวลาต่าง  ๆ กัน ไปหาน้าหนักทีหายไปและการเปลียนแปลงของแร่หลังการถูกเผาโดยใด้ 
TGA และ DTA เทีอหาปริมาณของส่วนทีสลายตัวไปและส่วนทียังเหลืออยู่ ผลการทดลองแสดง 
ในตารางที 3.16, 3.17 และรูปที 3.13, 3.1i

ตารางที 3-16 แสดงน้าหนักทีหายไปของแร่โคโลไมดส่วนทียังเหลืออยู่ หลังจากถูก calcined 
ทีอุณหภูมิ 800 องศาเซล.เชียส ในช่วงเวลาต่าง  ๆ จากเตาเผาแบบธรรมดา

เวลา (นาที) น้าหนักทีหายไปของ แร1โดโลไมฅ 
ในส่วนทีเหลืออยู่หลังจากถูก calcined (%)

30 9.91
60 3.25
90 2.33

120 1 .90
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ตารางที 3-17 แส์ดงนาหนักทีหายไปและ!'อÜละของการ calcination แร1โคโลไมต ท่ี 
อุณหภูมิ 800 องดาเซลเชียส์ ในช่วง เวลาต่าง  ๆ กัน จาก เตา เผาแบบ 
ธรรมคา

เวลา (นาที) น้าหนักทีหายไป {%)* calcination (%)

30 37.63 79.15
60 44.29 93.16
90 45.21 95.10

120 45.84 96.00

3. นาแร1โคโลไมฅทีผ่านการเผาทีอุณหภูมิ 800 องฟา เชลเชียส์ 
ในช่วงเวลาต่าง  ๆ กัน มาหาฉวามถ่วงจาเพาะ เทีอสืกษาความถ่วงจาเพาะทีเปลียนไปของแร'
โดโลไมตหลังการ เผา โดยทาการทดลองเช่นเคียวกันกับการหาความถ่วงจา เพาะของแร1โดโล- 
ไมตจากข้อ 3.3.1.2 ผลการทดลองแส์ดงในตารางที 3.18 และรูปที 3 . 1 5

ตารางที 3.18 แส์ดงความถ่วงจาเพาะของแร'โดโลไมฅทีถูก calcined ทีอุณหภูมิ 800 องflา- 
เซลเชียส์ ในช่วงเวลาต่าง  ๆ กัน จากเตาเผาแบบธรรมดา

ความถ่วงจาเพาะ*เวลา (นาท)

30 2.8739 ± 0.0965
60 3.2700 ± 0.1090
90 3.2419 ± 0.0589

120 3.2684 ± 0.0938

* เทีนค่าเฉลียทีไค้จากการทดลอง 4 คร้ัง
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รูปท 3.13 TGA ของ calcined dolomite ห 800 องส่า เขลเฃ็เยส์ จาก เตา เผาแบบธรรมคาไ.นข่วงเวลาต่าง  ๆ กัน



รูปที 3.14 DTA ของ calcined dolomite ท 800 องปา๗ลเขํ[ยส์ จากเตา Iผาแบบธรรมดาในช่วงเ วลาต่าง ฯ กัน
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เวลา'ที่ใย้เผา

รูปที 3..15 แส์คงความสัมพันธ์ระหว่างระยะเวลาทีใชีในการ calcination
แร่'โด'โลไมด,หอพหภูมิ 800 องคาเซลเชียค จากเคาเผาแบบธรรมคา 
กับความถ่วงจาเพาะ
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3-5.2 ดึกษาหาสภาวะทีเหมาะสมในการ calcination ในเตาเผาแบบ'ฝลอ'ไดเซปีน

ระบบ■ ฝลูอใดเซชัน เฟ้นระบบท่ีต้องใข้ของไหลฟ้อนเข้าสู่เดาเผา เพ่ือทาให้ 
เม็ดของแข็งลอยตัวอยู่ในเตาเผา สาหรับโครงงานการ calcination เราใข้อากาศเฟ้นตัว 
กลางของระบบ พร้อมท้ังหาการดึกษาผลกระทบของการเหิมหรือลดปริมาผความเร็วลมทีฟ้อน 
เข้าสู่ระบบ ความเร็วลมจะวัดด้วย o r if ic e  ทีจัดสร้างธ้ํนเอง จึงต้องสร้างกราฟมาตรฐาน 
เพ่ือใข้หาการเปรืฒเทียน

3-5-2.1 กราฟมาตรฐานความสัมพันธ์'ของความเร็วลมและความคันตกที
วัดจากแมนอมิเตอรั

การหาปริมาผการไหลของของไหลใข้หลักการทีว่าการไหลของ 
ของไหลผ่านห่อทีมีพนทีหน้าตัดต่างกันแล้วจะทาให้เกิดความคันตกระหว่างพ้ํนทีหน้าตัดท้ังสองขน 
ความคันตก,นเฟ้นสัดส่วนโดยตรงกับปริมาผการไหลหรือความเร็วของการไหล ในการทคลองได้ 
ใข้ o r i f i c e  ต่อเข้ากับห่ออากาศและแมนอมิเตอร์ทีฅงทามุมเอียง น5 องศา ดังรูปที 3 - 1 6  ก 
เป็ดพัดลมความคันสูงใ ห ้อากาศไหลผ่าน o r i f i c e  แล้วปล่อยออกตรงปลายห่ออีกด้านหฟ้ง ซึง 
มีเครืองวัดความเร็วลม ( A n e a m o m e t e r )  อย่างละเอียดติดตงอยู่ อ่านค่าความเร็วลม (น)
พร้อมกับอ่านค่าของความคันตก (AP ) ทีแมนอมิเฅอรั ผลการทดลองแสดงไว้ในตารางที 3-19

I
แล้วนามาเขียนลงในกราฟระหว่าง -JW และ น ดังแสดงในรูปที 3 - 1 7

3.5-2.2 ความเร็วด่าสุดของฟลอิไดเซขัน
เม็ดของแข็งทีอยู่ในเตาเผาจะลอยตัวอยู่ในส์ภาวะฬลูอีไดเซขัน 

นนจะต้องใข้ลมทีมีความเร็วอย่างด่าจานวนหนืง เทือให้เกิดแรงทีมีขนาดเห่ากับแรงดึงดูดของ 
โลกและแรงเสืยดทานของเม็ดของแข็งพอคี ความเร็ว'นเรียกว่า ความเร็วด่าสุด

การหดลองได้ต่อปลายห่อของ o r if ic e  เข้ากับหอทดลอง 
ทาด้วยพลาสติกใส่ ทีฐานของหอหดลองมีช่องวัคความคันทีเกิดข้ํนในเบค (AP ) ขผะทีปล่อย 
ให้อากาศผ่านเบดธ้ํน'ไป ความคันทีเกิดข้ํนนเนืองมาจากแรงเสืยดทานระหว่างอากาศกับเม็ด 
ของแข็ง (แร* 1โดโลไมต) ความคันภายในเบคค่อย  ๆ เหิมข้ํนพร้อมกับทีเราเหิมความเร็วลม 
อ่านค่าความเร็วลมพร้อมกับค่าความคันตกทุกครง ดังแสดงไว้ในตารางที 3-20 จน
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ถึงความเร็ว 71-7 เมตร/นาที วัดความดันตกได้ 4.7 เซนติเมตร เม่ือเท่,มความเร็วจาก
7.17 เมตร/นาที ต่อไป ค่าของความดันตกยังมีค่าเท่าเติม ในจุดทีความดันตกภายในเบคไม่ 
เปลียนแปลงน้ํเราเรียกว่า ความเร็วต่าสุคของฟ่ลูอใดเซชัน ถึงเห็นได้ซัดเจนในรูปที 3.17

ตารางที 3.19 แส์ดงค่า AP1, VÂpJ, น ทีวัคได้

Ap (cm) VÂP̂ น (m/min)

7.2 2.68 1 23.0
8.0 2.83 138.5
9.0 3.00 158.0

10.0 3.16 173.3
11.1 3.33 192.5
12.0 3.46 209.5
13.4 3.66 229.0
14.2 3.76 241.5
16.0 4.00 266.0

ตารางที 3.20 แส์ดงค่า น, AP2, log น, log AP2

น (m/min) Ap2 (cm) log น log AP2

65.8 1 .8 1 .82 0.26
66.8 3.6 1 .83 0.56
69.2 4.5 1 .84 0.65
71 .7 4.7 1 .86 0.67
74.2 4.7 1 .87 0.67
76.6 4.7 1 .88 0.67
79.0 4.7 1 .90 0.67
81 .4 4.7 1 .91 0.67
83.7 4.7 1 .92 0.67
86.1 4.7 1 .94 0.67
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รูปที 3.16 ก แส์คงลักษณะเครืองมือทีใป็ในการปรับความเร็วลมเทีอสร้างกราฟมาตรฐ

รูปที 3.16 ข .หอหคลองทีหาด้วยพลาส์ตกใสในการหาความเร็วค่าสุด
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วูบที่ 3 .1 7  แสคงความสัมพันธ์ระหว่างความเรวลมทับ Æ p , จากแอนนโมวนคอร'

log น

วูบห 3 .18  แสคงความสัมพันธ์ระนว่าง l o g  P 2 ทับ lo g  น
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3.5.2..3 การหาอฺณหภฺมิทีเหมาะสมในการ calcination

การทดลองทา,โดยการอุ่นเตาเสืยก่อนด้วยการเปิดเครือง 
ให้ความร้อน (heater) ภายในเตา จนมิอุณหภูมิประมาณ 200 องศาเซลเชียส แล้วจึงค่อย 
ใส่แร'โดโลไมตทบดละเอียดขนาด -30 เมช ครงละ 450 กรัม เข้าไปในเตา ห้อนอากาศ 
จากหัดลมความดันสูงเข้าไปในเตาโดยห้อนจากด้านล่างขนส่ด้านบน ให้ได้ความเร็วลมประมาณ 
67 เนตรต่อนาที หรือความคันตกท่ีแมนอมิเฅอรั เท่ากับ 4.7 เซนติเมตร แล้วหาการ
ทดลองโดยเผาสารแต่ละครงทีอุณหภูมิจนถึง 6 0 0 , 700, 800, 900, 1000 องศาเซลเซียส 
ตามลาดับ เฟ้นเวลา 2 ชัวโมง หลังจากสารตัวอย่างถูกเผาและเย็นตัวลงแล้ว จึงนาสาร 
ตัวอย่างทีเผาออกหางด้านข้างของเตา แล้วนาแร,ทีได้จากการเผาในแต่ละอุณหภูมิไปหาความ 
ถ่วงจาเพาะ น้าหนักทีหายไปโดยใข้ DTA และ TGA เทีอหาปริมาณของส่วนทีสลายไปและ 
ส่วนทียังเหลืออยู่ ผลการทดลองดังแสดงในตารางที 3-21-3-23 และรูปที 3 - 1 9 - 3 . 2 1  

ตามลาดับ พบว่าอุณหภูมิทีเหมาะสมคือ 1000 องศาเซลเซียส

ตารางที 3-21 แสดงผลการหาความถ่วงจาเพาะของแร'โดโลไมฅทีถูก calcined ทอุณหภูมิ 
ต่าง  ๆ จากเตาเผาแบบพ่ลูอใดเซขัน

อุณหภูมิ (°c) ความถ ่วงจาเพาะ*

600 2.7492 ± 0 .0402

700 2.7759 ± 0 .0827

800 2.7098 ± 0.1131

900 2.6117 ± 0 .0848

1 000 2.6418 ± 0 .0675

* ค่าเฉล่ียทีได้จากการทดลอง 4 คร้ํง
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ตารางห 3-22 แล้ดงน้าหนักท่ีหายไปซองส่วนท่ียังเหลืออยู่ของแรไดโลไมต่ท่ีถูก calcined 
ที'อุณ!หภูมิต่าง  ๆ จากเตาเผาแบบฟ่ลูอิไดเซชันโดยเทคนิคหาง TGA

อุณหภูมิ (°c) 1 น้าหนักท่ีหายไปของแร่โดโลไมด 
ในส่วนท่ีเหลืออยู่หลังจากถูก calcined แล้ว (%)

600 47.7
700 45.9
800 46.4
900 43.0

1 000 36.7

คารางที 3.23 แล้ดงน้าหนักทีหายไปและร้อยละของการ calcination ของแร่,โดโลไมต์ 
ในส่วนทีถูก calcined ทีอุณหภูมิต่าง  ๆ จากเตาเผาแบบฟลูอิไดเซชัน

อุณหภูมิ (°c ) น้าหนักทีหายไป* **(%) calcination (°/o)

600 -0.16 0 . 0 0

700 1 . 6 4 3 . 4 5

800 1.14 2.39
900 4 . 5 4 4 . 5 4

1 0 0 0 10.84 22.80

* คานวณจาก น้าหนักทีหายไปล้งปุดจากเตาเผาแบบธรรมคา (47.54%) แล้วลบด้วย 
น้าหนักทีหายไปของแร,โดโลไมต่ในส่วนทีเหลืออยู่หลังจากถูก calcined แล้ว

** คิดเทียน % น้าหนักทีหายไปล้งปุดจากเตาเผาแบบธร,3มดาใทีเ^น 10°0/0
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อุณหภูมิท่ัเพัเผา

1 I  ,  _ £
รุปห่ี 3 .19  แสคงความพัมพันธระหว่างอุทพภูมิทีไ$ไนการ c a lc in a t io n  แรโดโลไมค 

จากเตาเผาแบบฟลูอิไคเซพันกับความถ่วงจ*'1เหาะ



2 0 0  3 0 0 4 0 0  5 0 0  6 0 0 700 8 00  9 0 0  ( ° C )

Î ห ล ัง ท า ๆ  c a lc in a tio n ที l o o o 'c N . J 1 1 * c

o>E
ห ล ัง ก า ว  c a lc in a t io n ท ี่ 9 0 0 *c '■ •ร. 7 2 3 ‘cC•a ■-"sÿ

•g w t. lo s s  BS 36.7 %
F ท & ช ก !ร  c a lc in a t io n ท ี่ 8 0 0 *c \ 7 2 8 ‘c '"'N. 8 7 0 'c  s
<3P■§ร
1 ห ล ัง ก า ร  c a lc in a t io n ท ี่ 7 0 0 *c \  729*c

W t.lo ss  ระ 4 3 .0 %

^NsV 87 c \'l' 1 5 mg

ท ร ัช ก า ใ  c a lc in a t io n ที่ 6 0 0  *c \ 723* c

' ร ่. >v w t.lo s s  ร= 46.4 %
range of temperature up to 900°c \  8 9 8 ‘c \

heating rate า 0๐c/min \  W t.loss = 4 5 .9  %
range ±50 mg f u l l  scale 8 8 3 ‘c 'v ^

flow rate of 50 ml/min
นาหนักของส์ารฅัวอยางท่ีใÿ 89.04±14.61 mg

W t.loss  = 4 7 .7 %
8 9 4 ’c \ \

รูปที่ 3 .2 0  TGA ของ c a l c i n e d  d o l o m i t e  จากเตาเผาแบบฟล ูอใดเซช ันท ี่อ ุณ หภ ูม ิต ่าง  ๆ กัน O



900 ( C )

ห ล ํ ง ก 7 ร  C a lc in a t io n  ฑ 1 0 0 0 °  c

๐X
ฟ

I
I

range of temperature up to 900 
heating rate 10°c/min 
range ±100 pV f u l l  scale
flow rate of N 50 ml/min 
นาหนักฟ้ารตัวอย่างทใฟ้ 94.30±2.47 mg

รูปที่ 3 .2 1  DTA ของ c a l c i n e d  d o l o m i t e  ที่อุฌหภูมิต่าง  ๆ จ าก เต าเผ าแ บ บ ฟ ล ูอ ิได เซ ช ัน
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3.5.2.4 การหาระยะIวลาทีเหมาะล้ม1ในการ calcination

หาการทดลองเช่นเคียวกันกับการหาอณหภูมิทีเหมาะล้ม โคย 
ควบคุมอุณหภูมิไว้ท 1000 องศาเซลเชียส เฟ้นเวลา 30, 6 0 , 90, 120, 150 นาที คาม 
ลาดับ หลังจากล้ารตัวอย่างทีถูก เผาเย็นตัวลงแล้ว จึงนาล้ารตัวอย่างทีถูกเผาแล้วออกหางค้าน 
ล่างของเคา แล้วนาแร,ทีไค้จากการเผาในช่วง เวลาค่าง ■  ๆ กันไปหาความถ่วงจาเพาะและหา 
น้าหนักทีหายไปโดยใ ข ั D TA  และ TGA เพือหาปริมาณของส่วนทีล้ลายไปและส่วนทียังเหลืออยู่ 
ผลการหดลองดังแล้ดงในตารางที 3.24-3.-26 และรูปที 3.22-3.24 คามลาดับ

คารางที 3.24 แล้ดงผลการหาความถ่วงจาเพาะของแร,โดโลไมค์ทีถูก calcined ทีอุณหภูมิ 
1000 องศาเซลเชียล้ ในช่วงเวลาค่าง  ๆ กัน จากเคาเผาแบบฟลูอิไดเซขัน

ระยะเวลา (นาที) ความถ่วงจาเพาะ*

30 2.7019 ± 0.1128
60 2.6594 ± 0.0712
90 2.5022 ± 0.0822

1 20 2.6418 ± 0.0675
150 2.6517 ± 0.0937

* ค่าเฉลียทีไค้จากการทดลอง 4 คร้ัง
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ตารางที 3.25 แฟ้ดงน้Tหนักทีหายไปของส่วนทียังเหลืออยู่ของแรไดโลไมตทีถูก calcined 
ทีอุกJหภูมิ 1000 อง?h เซล;ซียส์ ในช่วงเวลาต่าง  ๆ กัน จากเตาเผาแบบ 
ปลูอิไคเชขัน โดยเทคนิคทาง TGA

ระยะเวลา (นาที)
นาหนักท่ีหายไปขอ.งแร,โคโลไมต์ 

จากส่วนทีเหลืออยู่หกังการถูก calcined (ÿo)

30 26.60
60 16.90
90 18.06

1 20 36.70
150 40.50

ตารางที 3-26 'แส์ดงน้าหนักทีหายไปและร้อยละของการ ca lc ina tion 'ของแร1โดโลไมฅ์ 
จากส่วนทีถูก calcined ทีอุณหภูมิ 1000 อง?!าเซลเทียฟ้ ในช่วงเวลา 
ต่าง  ๆ กัน จากเตาเผานบบฟ่ลูอใดเซขัน

ระยะเวลา (นาที) น้า,หนักที'หาย’โป*  **(%) calcination (°/°)

30 20.94 44.05
60 30.64 64.45
90 29.48 62.01

120 10.84 22.80
150 7.04 14.81

* คานวกแข่นเคียวกันกับตารางที 3.23
** คิคเทีฒกับ % นาหนักท่ีหายไปปูงสุดจากเตาเผาแบบธรรมดาให้เป็น 100°/o



คว
าม

ถ่ว
งจ

ำเพ
า:

94

0 30 60 90 120 150 นาที
ระยะเวลาที,ใช้เผา

รูปที 3.22 แสคงความเสัม!พันธ์'3ะหว่างระยะเวลาทีใป็ใการ calcination แร,โดโลไมฅ์ 
1
ท 1000 องศาเชล.เชยส จาก เตาเผาแบนฟลูอิ'ใดเชชันกับควๆ มถ่วงจา เพาะ



400 600 800 (  ° c i

*
j 2 .5  m g

ท ร ฺช ก ๆ ๆ  c a lc in a t i o n  ท ี่ <OO0C 1 เ)น 1 ว ล า  1 5 0  น ๆ ท ี

flow rate of พ2 50 ml/min
ฟ้า,หนักส์ารตัวอย่าง 8า .46±1 า .75 mg.

‘ริปฬ่ี 3 .23 TGA Î104 calcined  dolomite VI 1000 0 ง fi า l'îiîU 'îiy îl 2 าโเ1?1า1พาแแแVjQB'lfHใ ! 1าฝืา?1า4 'ใ nu
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รูปที 3.24 DTA ของ calcined dolomite ทีอุณหภูมิ 1000 องศา๗ลเซียศ จาก
เตาเผาแบบฟลูอิไดเซขันในช่วงเวลาต่าง  ๆ กัน
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จากผลการทดลองทีได้ของการสีกษาหาอุณหภูมิและระยะเวลาท่ีเหมาะส์มในการทา 
calcination ของแร่'โค'โลไมดไนเตาเผาแบบฟ่ลูอใดเซชันแล้ว พบว่า ผลยังไมดเท่าท่ีควร 
เมือเทียบกับผลการทดลองทีได้จากเดาเผาแบบธรรมคา ผู้วิจัยจึงได้พยายามปรบปรุงเดาเผา
แบบฟ่ลูอิไดเซขันเทือให้ได้ผลคีข้ํน ดังรายละเอียดด่าง  ๆ ต่อไ.ปน

ขนแรก ได้เพิม preheater เข้ากับเครือง ดังรูปที 3 . 2 5  โดยให้อากาศจาก
เครืองอัคอากาศผ่านเข้าส่ preheater ให้อากาศน้ันมือุณหภูมิส่งข้ํนประมาณ 300-400 องศา-
เซลเขัยศ แต้วจึงเข้าส่ภายในเดา ในการหดลองได้ไข้อุณหภูมิในการ calcination ที 1000
องศาเซลเทียศ เป็นเวลา 2 ขัวโมง ความเร็วลมเร่ิมแรกปรับ AP1 = 4.7 เซนติเมตร
พบว่าเมือเปิด preheater AP1 เปลียนเป็น 5.6 เซนติเมตร เบดจึงเริมขฒั จึงได้หาการ
calibrate ความเร็วลมใหม่โดยหาการทคลองเช่นเดียวกันกับในข้อ 3.5.2.1 (ไม่ต้องหา
บ_. ใหม่ เพราะเป็นศารตัวเดิม บ จะมืค่าเท่าเดิม) ดังแส่ดงในรฺปที 3 . 2 6  ได้ความเร็วmf mf จ
ลมเท่ากับ 63 เมตร/นาที

รูปที 3.25 แส่ดงเตาเผาแบบฟลูอไดเซขันทีเพิม PREHEATER เข้าไป



ความเร็วลม

รูปท่ี 3.26 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างความเร็วลมกับ VZF
I

เมอม Preheater
00
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ข้ันทีส์อง ได้ลองเหิมปริมาก!ของแรไคโลไมต1mอีกหนีงเห่า (850 กรัม) เหินการ
เหิม'ปริมาณของเบค,ให้ส์งขน เทีอดูผลของการเกิดฟลูอิไดเขขันของแร1โดโลไมฅ ดังรูปที 3 . 2 7  

ในการทคลอง'ใขัอุm ภูมิในการ calcination ห่ี 1000 องคาเขลเทียส์ เหินเวลา 2 ขัวโมง 
ความเร็วลมเห่ากับ 63 เมตร/นาที

รูปที 3.27 แส์ดงการเหิมความคูงของเบคในเตา เผาแบบฟลูอิไดเ̂ ขัน
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ขนทีฟ้าม ได้ลองใส่ดินหนไฟทีปันเฟ้นลูกกลมเล็ก  ๆ เต้นผ่าศูนย์กลางประมาณ
8 มิลลิเมตร เฟ้น pack bed ลงไปใต้แผ่นกระจายความเร็วลม (d is tr ibu to r) ภายใน 
เตาให้เต็ม เทือช่วยกระจายอากาคทีเข้าไปภายในเตาให้ฟ้มาเฟ้มอกันหัวท้ํงเบค ดังรูปที 3.28 
ในการทดลอง,ใข้อุm ภูมิในการ calcination ที 1000 องฟ้าเชลเทืยฟ้ ลคเวลาลงเหลือ 1 
ข้วโมง ความเร็วลม 63 เมตร/นาที เช่นกัน

รูปที 3.28 แฟ้ดงการเทืมดินทน'ไฟใต้แผ่นกระจายความเร็วลม'ในเตาเผา 
แบบฟลูอิไคเซขัน

1 dia. 6.5 cm

รูปขยายของส่วน pack bed
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จากการหดลองทุกคร้ํง จะนานร1โคโลไมฅหผ่านการ calcination แล้วไปหาความ 
ถ่วงจาเพาะ และน้าหนักทีหายไปโดยใปั DTA และ TGA 1พือหาปริมาท]ของส่วนทียังเหลืออยู่ 
ผลการทคลองแสดงในตารางที 3.27-3.28 และรูปที 3-29-3.30

ตารางที 3-27 แสดงผลการหาความฉ่วงจาเพาะของแร่'โค'โลไมต’ทีถูก calcined ในเตา 
เผาแบบฟลูดิไคเซปันเมือมีทารปรับปรุงแล้ว

สารตัวอย่าง* ความถ่วงจาเพาะ**

1 2.5120 ± 0.0405
2 2.7838 ± 0.0653
3 2.7126 ± 0.0960

* สารตัวอย่างที 1 คือ แร่โดโลไมฅทีผ่านการ calcination ทีอุกเหภูมิ
1000 องศาเซลเซียส เทีนเวลา 2 ปัวโมง มี preheater 

สารตัวอย่างที 2 คือ แร่ใดโลไมฅทีผ่านการ calcination ทีอุณหภูมิ
1000 องศาเซลเซียส เทีนเวลา 2 ปัวโมง มี preheater 
และเพ่ิมความสงของเบค

สารตัวอย่างที 3 คือ แร'โดโลไมฅทีผ่านการ calcination ทีอุณหภูมิ
1000 องศาเซลเซียส เทีนเวลา 1 ปัวโมง มี preheater 
เหิมความสูงของเบด และ pack bed

** ค่าเฉลียทีได้จากการทดลอง k ครง
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ตารางที 3-28 แฟ้ดงน้าหนักทีหายไปของส่วนทีเหลืออยู่ของแรไดโลไมตัทีถูก calcined ใน 
เตาเผาแบบฟลูอิไดเขชันเมือมีการปรับปรุงแล้ว

ฟ้ารตัวอย่าง* นาหนักทีหายไปของแร1โดโลไมฅ 
ในส่วนท่ีเหลืออยู่หลังการถูก calcined (%)

1 28.46
2 16.67
3 7.50

* เช่นเดียวกับตารางที 3.27

ตารางที 3.29 แฟ้ดงน้าหนักทีหายไปและร้อยละของการ calcination ของแร่,โด'โลไมต 
ท่ีถูก calcined ในเตาเผาแบบฟลูอิไดเซชันเมือมีการปรับปรุงแล้ว

ฟ้ารตัวอย่าง* น้าหนักทีหายไป** ***(%) $ $ $calcination (%)

1 19.08 40.13
2 30.87 64.93
3 40.04 84.22

* เช่นเดียวกับตารางที 3.27
** คานวก]เช่นเดียวกันกับตารางที 3.23

*** คิดเทียน % น้าหนักทีหายไปส์งฟ้ดจากเตาเผาแบบธรรมดาให้เทีน 100%
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3.5.2.5 การหาความเร็วลมทีเหมาะส่ม่ในการ ca lc ina iton

ในการหดลองไค้เลือกใชัส์ภาวะสุดท้ายจากการปรับปรุงเตาเผา 
แบบฟลูอิไดเซชัน คือ หาการ calcined ทีอุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส์ เฟ้นเวลา 1 ชัวโมง

I I
มี preheater เหิมความศูงของเบด และมี pack bed ด้วย โดยจะเปลีmiความเร็วลมจาก 
เดิม 63 เมตร/ นาที เฟ้น 43 เมตร/นาที และ 76 เมตร/นาที ตามลาคับ แล้วนาแร'
โคโลไมฅ์ทีถูก calcined แล้วน้ํไปทาการหาดวามถ่วงจาเพาะและน้าหนักทีหายไปโดยใชั DTA 
และ TGA เพ่ือหาปริมาณของส่วนท่ีสํลายไปและส่วนทียังเหลืออยู่ ผลการทคลองเฟคงในตาราง 
ท่ี 3.30-3.32 และรูปท่ี 3.31-3.33

ตารางที 3-30 เฟดงผลการหาความถ่วงจาเพาะของแร่โคโลไมฅทีถูก calcined ทีอุณหภูมิ 
1000 องศาเซลเซียส เฟ้นเวลา 1 ชัวโมง ทีความเร็วลมต่าง ๆ กัน

ความเร็วลม (เมตร/นาที) ความถ่วงจาเพาะ*

43 2.6571 ± 0.0478
63 2.7126 ± 0.0960
76 2.7635 ± 0.0551

* ค่าเฉลียทีไค้จากการทดลอง 4 คร้ํง
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ตารางที 3.31 เฟคงน้าหนักทีหายไปของส่วนทีเหลืออยู่ของแรไดโลไมฅทีถูก calcined ที
อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเชียศ เฟ้นเวลา 1 ซัวโมง ทีความเร็วลมต่าง  ๆ กัน

ความเร็วลม 
- (เมตร/นาที)

นาหนักทีหายไปของแร,โดโลไมฅ 
ส่วนท่ีเหลืออยู่หลังการถูก calcined (%)

43 2.41
63 7.50
76 28.04

ตารางที 3-32 แส์คงน้าหนักทีหายไปและร้อยละของการ calcination ของแร,โดโลไมฅ์ 
ท่ีถูก calcinedท่ีอุณหภูมิ 1000 องศาเซลเชียส์ เฟ้นเวลา 1 ซัวโมง ที 
ความเร็วลมต่าง  ๆ กัน

ความเร็วลม 
(เมตร/นาที)

น้าหนักทีหายไป (%)* ** $ ะ♦ะcalcination (°/o)

43 45.13 94.93
63 40.04 84.22
76 19.50 41 .02

* คานวพเซ่นเคียวกันกับตารางที 3.23
** คิดเทียบ % น้าหนักทีหายไปสูงสูดจากเตาเผาแบบธรรมดาให้เฟ้น 100%
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3.6 การเตรียมฟ้ารประกอบทีฟ้าดัณูของแมกทีเทียม

ฟ้ารประกอบแมก'ทีเทียมทีเตรียมข้ํนน้ํ ใต้ฟ้ารฅ้ํงต้นคือ calcined dolomite ทีใต้ 
จากการ calcination ในส์ภาวะทีเหมาะฟ้มทีฟ้ด มาเตรียมฟ้ารประกอบเบสิกแมกทีเทียม- 
การบอเนต และแมกทีเทียมออกไซด์ ทีงจะใต้เทีนส์ารตงต้นในการเตรียมฟ้ารประกอบฅัวอืน ๆ 

ต่อไป

3.6.1 การเตรียมฟ้ารประกอบเบสิกแมกทีเทียมคารี'บอเนต

3.6.1.1 โดยการเปล็ยนแปลงอัตราส่วนของ calcined dolomite 
ตอนาทีใต้ในการ suspension

ช่ัง calcined dolomite ให้ทราบน้าหนักแน่นอนประมาณ
5.0 กรัม ใส่ลงในขวดรูปกรวยขนาด 500.0 cm3 เติมน้าลงไปในอัตราส่วนของฟ้ารต่อน้า 
เท่ากับ 1:40, 1:60, 1:80 และ 1:100 ตามลาดับ คนฟ้ารละลายด้วยเครืองคนแม่เหล็ก 
อย่างฟ้ม่าเฟ้มอเป็นเวลา 2 ซัวโมง จากนนผ่านแกฟ้คารบอนไคออกไซด์ลงไปด้วยอัตราเร็ว
52.5 cm3/นาที เป็นเวลา 1 ชัวโมง 15 นาที โดยควบคุมอุณหภูมิไว้ที 20 องศาเซลเทียฟ้ 
ใต้เครืองคนแม่เหล็กแบบใบนัดคนฟ้ารละลายตลอดเวลาทีผ่านแกฟ้คาร'บอนไคออกไซด์ลงไป 
แคลเซียมคารบอ.เนตจะตกตะกอนออกมา โดยแมกทีเทียมยังคงอยู่ในฟ้ารละลายในรูปของ 
แมกทีเทียมใบคารับอเนต กรองแล้วนาฟ้ารละลายทีกรองได้ไประเหยบนเครืองให้ความร้อน 
ชนิดเรียบ ทีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเทียฟ้ เบสิกแมกนีเซียมคารับอเนตจะตกตะกอนออกมา กรอง 
นาฟ้ารทีได้ไปอบที 110 องศาเซลเทียส์ เป็นเวลา 2 ซัวโมง แล้วนาไปขังน้าหนัก หาผลผลิตที 
ได้ ผลการทดลองแฟ้ดงในตารางที 3.33

ตารางที 3 .3 3  แฟ้คงผลการเตรียมฟ้ารประกอบเบสิกแมกทีเทียมคารีบรเบตโคบกาวเปลHUแปลง

อัตราส่วนของ calcined dolomite ตอนา
น้าหนัก

calcined dolomite
(กรัม)

อัตราส่วนของ 
ฟ้าร : น้า

น้าหนัก เบสิกแมกนีเซียมคารับอเนต (กรัม) ผลผลิต 
(%)

ทฤษฎี การทคลอง

5.0384 1 :40 4.7784 3.5392 74.07
5.0156 1 :60 4.7568 4.4691 93.95
5.0057 1 :80 4.7474 4.3424 91 .47
5.0028 1 :1 00 4.7447 2.5138 52.98
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จาโ1การทดลรง!เพบวา อตราส่วนของ calcined dolomite 
ต่อนา 1:60 ให้ผลผลิตสูงทีสุด จงให้อัตราส่วนนในการ[ครยมส์ารประกอบเบสิกแมกน1ชึยม- 
การบอเนต

3.6.1.2 โดยการเปล็ยนแปลงเวลาท่ีให้ในการผ่านแกลคารับอนุไดออกไชดั 
ชัง calcined dolomite ให้ทราบน้าหนักแน่นอนประมาณ

5.0 กรัม ใส่ลงในขวดรูปกรวยขนาด 500.0 cm3 เดิมน้าลงไปเทือทาให้เป็น suspension 
ในอัตราส่วนของส์ารต่อน้าเท่ากับ 1 :60 คนสารละลายด้วยเครืองคนแม่เหล็กอย่างสม่าเสมอ 
เป็นเวลา 2 ชัวโมง ผ่านแกสดารับอนไดออกไซดลงไปด้วยอัตราเร็ว 52.5 cm3/uาที เป็น 
เวลา 45, 75, 105, 135 และ 165 นาที ดามลาดับ ควบคุมอุณหภูมิไว้ท่ี 20 องศาเซลเซยล 
คนสารละลายตลอดเวลาทีมีการผ่านแก็สคารับอนไดออกไซคี' ทาการทดลองต่อไปเข่นเคียวกันกับ 
ห้อ 3.6.1.1 ผลการทดลองแสดงในตารางที 3.34

ตารางที 3.34 แสดงผลการเตรียมสารประกอบเบสิกแมกนีเซียมคารับอเนตโดยการเปล่ียนแปลง 
เวลาทีให้ในการผ่านแกลดารบอนไคออกไซคลงในสารละลาย

น้าหนัก
calcined dolomite 

(กรัม)

เวลาทีให้ 
ผ่าน CO2 
(นาที)

น้าหนักเบสิกแมกนีเซียมคารับอเนต (กรัม) ผลผลิต 
(%)ทฤษฎี การทดลอง

5.0358 45 4.7760 0.8789 18.40
5.0156 75 4.7568 4.4691 93.95
5.0205 105 4.7615 3.6876 - 77.45
5.0727 1 35 4.8110 2.3222 46.40
5.1147 165 4.8508 1.7500 36.08

จากตารางท่ี 3.34 พบว่าเวลาทีเหมาะสมในการผ่านคารับอน- 
ไคออกไซดัเห้าทาปฏิกิริยากับ calcined dolomite 5.0 กรัม ที suspend ในน้า ใน 
อัตราส่วน 1:60 คือ 75 นาที จงไค้ทาการเตรียมสารประกอบเบสิกแมกนีเซียมคารับอเนตที 
สภาวะการหดลองเข่นน้ํห้าอีก ดังแสดงในตารางที 3.35
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ดารางหี 3.35 แสํคงผลการเตรียมส์ารประกอบเบสิกแมกนีเซียมคาร'บอเนต .จาก calcined
dolomite ท suspend ในน้า ใบอัดราส่วน 1:60 และผ่านแก็ส์คารบอนไค- 
ออกไชด’ เฟ้นเวลา 75 นานี

น้าหนัก
calcined dolomite 

(กรัม)

น้าหนักเบสิกแมกนีเซียมคารบอเนต (กรัม) ผลผลิต 
(%)

ทฤษฎี การทดลอง

5.0156 4.7568 4.4691 93.95
5.0541 4.7933 4.4802 93.47
5.0233 4.7641 4.4469 93.34

เฉลย 93.59

นาสำรประกอบเบสิกแมกนีเซียมคารีบอเนดทีเฅรียมได้น้ํไปเทียม 
ความบริส์ทธิอับสำรมาตรฐานโดยใช่เทคนิคทาง x-ray d iffra c tio n  ผลการหดลองแส์ดง 
ในรูปที 3.34 ส่วนแคลเซียมคารี’บอเนดทีแยกออกมาจาก calcined, dolomite สำมารถ
นาไปใป็ในอุดสำหกรรมการหาซีเมนฅฅอไปได้

3.6.2 การ เตรียมสำรประกอบแมกนีเซียมออกไชด

3.6.2.1 เตรียมสำรประกอบแมกนีเซียมออกไชดจากสำรประกอบเบสิก 
แมกนีเซียมคาร'บอเนต

การเตรียมสำรประกอบแมกนีเซียมออกไชค สำมารถ เริมต้นจาก 
calcined dolomite ได้เช่นเคียวอับส์ารประกอบแมกนีเซียมคารบอเนฅ ในการทคลองน้ํ 
เตรียมโดยชังเบสิกแมกนีเซียมคารบอเนตทีได้จากการหดลองช่อ 3.6.1 มา 5.0 กรัม ใส่ลง 
ในเบ้าแพลทินัม ทีเผาและชังน้าหนักไต้แต้ว นาไปเผาทีอุณหภูมิ 900 องสำเชลเซียสํ เฟ้นเวลา 
1 ชัวโมง หา'ใบ้เย็นลง'ในเด'ซีกเคเตอรี’ แต้วนาไปชังจนได้น้าหนักคงที นาสำรทีได้ไปเทียม 
ความบริส์ทธิโดยใช่เทคนิค x-ray d iffra c tio n  เทียบอับสำรมาตรฐาน'จากตารางที 3-38 
ผลการทดลองดังแส์คงในตารางที 3.36 และรูปที 3-35
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ตารางที 3.36 แปดงผลการเตรียมส์ารประกอบแมกนีเซียมออกไซด์จากปารประกอบเบสิก 
แมกนีเซียมดารบอเนต

น้าหนัก
เบสิกแมกนีเซียมคารบอเนต 

(กรัม)

น้าหนักแมกนีเซียมออกไซด์ (กรัม) ผลผสิต 
(%)ทฤษฎี การทคลอง

5.0128 2.2126 2.1860 98.80
5.0089 2.2109 2.1831 98.74
5.0113 2.2121 2.2095 99.88

เฉลีย 99.14

3.6.2.2 เตรียมปารประกอบแมกนีเซียมออกไซด์จากปารประกอบแมกนีเซียม
ไ!!ครอกไซด์

นาแมกนีเซียมไ!!ครอกไซด์ทีไห้จากการเตรียมตามฟ้อ 3.6.5
ชังมา 1.0 กรัม ใส่ลงในเฟ้าแพลทินัมทีเผาและชังน้าพ่น!ไห้แห้ว นาไปเผาทีอุณหภูมิ 900 
องดาเซลเซียป เนีนเวลา 1 ช่ัวโมง หาให้เย็นลงในเดชักเดเตอรี’ นาไปชังจนไห้น้าหนักคงที 
นาฟ้ารทIห้’โป เทียบความมรีปุทธิ โคยใฟ้เหคนัค x-ray d iffra c tio n  เทียบกับส์ารมาตรฐาน 
จากตารางท่ี 3.38 ผลการทคลองดังแปคงในคารางท่ี 3.37 และรูปที 3.35

ตารางท่ี 3.37 แปดงผลการIตรียมปารประกอบแมกนีเซียมออกไซด์จากปารประกอบแมกนีเซียม 
ไ!!ครอกไซด์

น้าหนัก
แมกนเซยมไ!!ครอกไซด์ 

(กรัม)

นาหนักแมกนีเซียมออกไซด์ (กรัม) ผลผลิต 
(%)ทฤษฎี การทคลอง

1.0477 0.7242 0.6464 89.27
1 .0174 0.7031 0.6334 90.07
1 .0904 0.7537 0.6814 90.41

เฉสืย 89.92
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ตารางที 3.38 แส์คงค่า d ของส์ารมาตรฐานแมกนีเซียมออกไชด’ โดยเทคนิค 
ทาง X-ray d iffra c tio n
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รูปท่ี 3.35 เฟคงค่า d จาก X-ray d iffra c tio n  pattern ของแมกบีเทียมออกไซด์ 

ก. เฅรียมจาก เบสิกแมกนี เทียมคารบอ เนต 
ข. เตรียมจากแมกนีเทียมไ!!ครอกไซด์
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3.6.3 การIครียมส่ารประกอนแมกนีเซียมชัลเฟต (MgS04)

3.6.3.1 Iตรียมฟ้ารประกอบแมกนเชียมชัล๗ฅจากส่ารประกอบเบสิก­
น มกนีIชียมคา รีua เนตกับกร ดชัลฟุริก

นาIบสิกแมกนีเซียมตารบอเนตทีเตรียมไค้จากข้อ 3.6.1 ชัง 
มา 5.0 กรีม ใส่ลงในบีกเกอรีขนาค 250.0 cm3 ค่อย  ๆ เติมกรคชัลฟุริก 1.0 M ลงไปละลาย 
จนฟ้ารละลายหมด แล้วเติมให้มากเกินพออีกเล็กน้อย (100.0 cm3) นาฟ้ารละลายไประเหย 
บนเครีองอังไอน้า จนผลึกเริมตกออกมา นาลงมาต้ํงท้ํงไล้ให้เย็น จนกระหังผลึกตกฟ้มบูรณ กรอง 
ผลึกท่ีไค้ด้วยถูชครูซีเบ้ํล (gooch crucible) ท่ีอบและช่ังน้าหนักไล้แล้ว ล้างตะกอนด้วยเอทานอล 
จากนีนนาไปเผาทีอุณหภูมิ 400 องศาเชลเซียส์ เล็นเวลา 30 นาที เพือเอาน้าในผลึกออก ทา 
ให้เ ย็นลงในเคซีก เคเตอรี ช่ังน้าหนักจนไค้น้าหนักคงที นาฟ้ารทีไค้ไปฅรวจฟ้อบความบริฟ้ทธิ 
โดยใข้เทคนิคหาง X-ray d iffra c tio n  เทียมกับฟ้ารมาตรฐานแมกนีเซียมชัลเฟต ผลการ 
ทคลองแฟ้ดงไล้ในตารางที 3.39 และรูปที 3.36

ตาราง่ท่ี 3.39 เฟดงผลการเฅรียมฟ้ารประกอบแมกนีเซียมชัลเฟฅจากเบสิกแมกนีเซียมคารบอเนต
กับกรดชัลฟุริก

น้าหนัก เบสิก- 
แมกนีเซียม- 
คารีบอเนต 

(กรีม)

ปริมาณ 
กรดชัลฟุริก 
1 M (cm3)

น้า,หนักแมกนีเซียม'ชัลเฟต (กรีม) ผลผลิต 
(%)

ทฤษฎี การหดลอง

5.0706 100.0 6.6831 5.6410 84.41
5.01.47 100.0 6.6094 5.5491 83.96
5.0270 100.0 6.6256 5.6304 84.98

เฉลึย 84.45
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รูปที 3.36 เฟคงค่า d จาก x-ray d iffra c tio n  pattern ของแมกนีเทียมซัลเฟต 
ก. แมกนีเทียมซัลเฟตบริส่หธิ
ข. เตรียมจากเบสิกแมกนีเทียมคารบอเนตกับกรคชัลฟุริก
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3.6.3.2 เตรียม๙ารประกอบนมกใ?เชียมปีลท'เตจากฟึารประกอบแมกนีเชียม­
ออกไซด์ทับกรดซัลฟฺริก

ชังแมกนีเซียมออกไซด์ทีเตรียมได้จากข้อ 3.6.2.1 มาให้ทราบ 
น้าหนักแน่นอนประมาณ 10 กรัม ใส่ลงในนักเกอร'ขนาด 250.0 cm3 เติมกรคชัลฟุริก 1 M ลง 
ไป จนสำรละลายหมด แห้วเติมให้มากเกินพออีกเล็กน้อย (.150.0 cm3) นาส์ารละลายไประเหย 
โดยวางบนเคร่ืองอังไอน้า แห้วหาการทดลองต่อไปเช่นเอียวอันกับข้อ 3.6.3.1 นาสำรทีได้ไป 
ตรวจสํอบความบริส์ทธิ โดยใข้เทคฺนิคหาง x-ray d iffra c tio n  เทียบอับสำรมาตรฐานแมก­
นีเซียม1ชัลเฟฅเช่นอัน ผลการทคลองแส์คงไห้ในตารางที 3.40 และรูปที 3 . 3 7

ตารางที 3.40 แสํคงผลการเตรียมสำรประกอบแมกนีเซียมซัลเฟฅจากแมกนีเซียมออกไซด์อับ 
กรดชัลฟุริก

น้าหนัก
แมกนีเซียมออกไซด์ 

(กรัม)

ปริมาณ 
กรดซัลฟุริก

น้าหนักแมกนีเซียมซัลเปต (กรัม) ผลผลิต 
(%)

ทฤษฎี การทดลอง

10.0743 150.0 31 .0246 25.0257 83.19
10.2606 150.0 30.6367 24.8724 81.18
10.3905 150.0 30.0805 25.2329 81 .33

เฉลีย 81 .90

3.6.4 การเตรียมสำรประกอบแมกนีเซียมคลอไรด์ (MgCl2.6H20)

3.6.4.1 เครียมสำรประกอบแมกนีเซียมคลอไรด์จากเบสิกแมกนีเซียม-  
คารับอเนตอับกรดไ!!โดรคลอริก

นาเบสิกแมกนีเซียมคารับอเนตทีเตรียมได้จากข้อ 3.6.1 ชัง
10.0 กรัม ใส่ลงในนีกเกอรั 250.0 cm3 ค่อย  ๆ เติมกรดไ!!โครคลอริก 2M ลงไป ละลาย 
จนหมด แห้วเติมให้เกินพอเล็กน้อย (50.0 cm3) จากน้ํนเติมสำรละลายแอมโมเนียเข้มข้น 
จนกระท่ังได้ pH 10-12 เพ่ือตกผล็กออก และตกตะกอนแคลเซียมโดยเติมสำรละลายแอมโมเนียม
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ร ูปท 3 . 3 7  แ ส ์ค งค า  d จ าก  X-ray d iffra c tio n  pattern ข อ งแ ม ก 'น เซ ีย ม ข ล เป ฅ  

ก .  แ ม ก น ีเซ ีย ม ช ัล ๗ ฅบร ีฟ ุหธ  

ข .  เต ร ีย ม จ าก แ ม ก น ีเซ ีย ม อ อ ก ไข ค ก ับ ก รค ช ัล ฟ ุรก
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ออกชาIลตIข้มข้น 4% ทีร้อนจานวน 10.0 cm3 อย่างฟ้า  ๆ ลงในส่ารละลายทีเดือด แล้วตาม 
ด้วยส์ารละลายแอมโมเนียความเข้มข้น 1:10 จนกระหังส่ารละลายเป็นกลาง ฅ้ํงตะกอนท้ํง'ไว้ 
1 ฟ้วโมง กรองตะกอนทีได้ออกแล้วข้างตะกอนด้วยส่ารละลายแอมโมเนียมออกชาเลตเข้มข้น
0.1% ทีเย็นจานวนเล็กน้อย นาส่ารละลายทีกรองได้มาเติมกรดไฮโดรคลอรก 2 M ลงไปอีก
5.0 cm3 นาไประเหฒนเครืองอังไอน้า จนกระทังเริมทีผลึกตกออกมา นาลงมาฅ้ังห้ํงไว้ 
ให้เย็นจนผลึกฅกส่มบูรณ์ กรองผลึกที'ใด'1’คัวยร}นเตอร์กลาส่ # 4 ทีอบและช่ังน้าหนักไว้แล้ว
ล้างผลึกด้วยเอทานอล นาไปหาให้แห้งในเครืองดูดส่พูญากาส่ แล้วนาผลึกทีได้ไปทาการตรวส์อบ 
ความบริส์หริเทียบกับส่ารมาตรฐานแมกนีเชียมคลอไรค (MgCl2.ธย20) โคยใฟ้เทคนิคทาง 
Thermogravimetric analysis ผลการหดลองแส่ดงในตารางท 3-41 และรูปท 3-38

ตารางที 3.41 แส่ดงผลการเดรืยมส่ารประกอบนมกนเชียมคลอไรค่จากเบสิกแมกนีเชียม­
การ้บอเนตกับกรดไ!!โครคลอริก

น้าหนักเบสิก- 
แมกนีเชียมคารับอเนต 

(กรัม)

ปริมาณ
กรดไฮโดรคลอริก

2M (cm3)

น้าหนัก MgCl,,.6ย20 (กรัม) ผลผลิต 
(%)ทฤษฎี การทดลอง

10.0481 50.0 22.3672 21.2141 94.85
10.0081 50.0 22.2782 21 .0829 94.65
10.0337 50.0 22.3352 21 .3598 95.63

เฉลีย 95.04

3.5.4.2 เตรียมส่ารประกอบแมกนีเชียมคลอไรค'จากส่ารประกอบแมกนีเชียม-  
ออกไชคกับกรดไฮโดรคลอริก

I I

นาแมกนีเชียมออกไชคหเตรียมได้จากข้อ 3.6.2.1 ชังมา
10.0 กรัม ใส่ลงในนีกเกอรัชนาด 250.0 cm3 เติมกรดไฮโดรคลอริก 2 M ลงไป จนส์าร 
ละลายหมด และเติมให้เกินพอเล็กน้อย (100.0 cm3) หาการทคลองต่อไปเช่นเดียวกันกับข้อ
3.5.4.1 นาผลึกทีได้ไปทาการตรวจส์อบความบริส่หริ เทียบกับส์ารมาตรฐานแมกนเชียมคลอัไรค
(M gCl2 . 6 ย 20 ) โดยใฟ ้เทคน ิคหาง T h e r m o g r a v im e t r i c  a n a l y s i s  เชน เคยวกน . ผลการ
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รูปที 3-38 TGA และ DTG ของแมก,นีเทียมคลอไรmilกซะ'ใ!แครด (MgCl2.6H2(ว) 
ก. แมกนเทียมคลอไรmi!กขะไ!แดรฅบริส่ทธ 
ข. เตรียมจากเบสิกแมกนเทียมคารบอเนตกับกรดไฮโดรคลอริก 2M



122

ทดลองแสดงในตารางที 3.42 และรูปที 3.39

ตารางที 3-42 แสดงผลการเตรียมสารประกอบแมกนีเซียมคลอไรด์จากแมกนีเซียมออกไซด์ 
กับกรดไฮโดรคลอริก

น้าหนัก
แมกนีเซียมออกไซด์ 

(กรัม)

ปริมาณ
กรดไฮโดรคลอริก 

2M (cm3)

น้าหนัก MgCl2-6H20 ผลผลัด 
(%)ทฤษฎี การทดลอง

10.0438 100.0 50.6499 42.7479 84.40
10.0507 100.0 50.6847 41.6847 82.24
10.0264 100.0 50.5612 42.8544 84.76

เฉล่ีย 83.80

3.6.5 การเตรียมสารประกอบแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์

3.6.5.1 เตรียมสารประกอบแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์จากแมกนีเซียมซัลเฟุต
กับสารละลายแอมโมเนียเข้มข้น

ชังแมกนีเซียมซัลเฟุฅทีเตรียมได้จากข้อ 3.6.3 มา 5.0 กรัม 
ใส่ลงในบีกเกอรีขนาด 250.0 cm3 เติมนากลัน 100.0 cm3 คนจนสารละลายหมด นาไปเติม

I

สารละลายแอมโมเนียเข้มข้นทีละหยดจนได้ pH 11-12 แล้วเติมต่อไปอีกเล็กน้อยเทีอให้ตะกอน
I

ตกสมบูรณ์, จะได้ตะกอนขาว เบา ของแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ตกออกมา กรองตะกอนทีได้ด้วย 
กระดาษกรอง #41 ล้างตะกอนด้วยน้ากลัน นาไปอบและทาให้แห้งทีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 2 ชัวโมง นาตะกอนทีได้ไปตรวจสอบความบริสุทธิ โคยใข้เทคนิคทาง X-ray 
d iffra c t io n  เทียมกับสารมาตรฐานจากตารางที 3-44 ผลการทดลองแสดงในตารางที 3-43 
และรูปที 3.40
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รูปท่ี 3.39 TGA และ DTG ของแมกนิเชียมคลอไรคเปกชะไปเดรต (MgCl2.6H20) 
ก. แมกนิเชียมคลอไรคเปกชะไปเดรฅบริปุหธิ 
ซ. เตริ1ยมจากแมกนีเชียมออกไชดกบกรดไปโดรคลอริก 2M
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ตารางที 3.43 แส่คงผลการเตรียมส่ารประกอบแมกนีเซียมไ!!ครอกไชคใทกแมกนีเซียมซัลเฟต 
กับส่ารละลายแอมโมเนียเข้มข้น

น้าหนักแมกนี เทียมซัล เฟฅ 
(กรัม)

น้าหนักแมกนีเซียมไปครอกไซด (กรัม) ผลผลิต 
(%)ทฤษฎี การหดลอง

5.0304 2.4383 1.9893 81 .83
5.0104 2.4280 1 .9593 80.63
5.0144 2.4305 1 .9623 80.74

เฉล่ีย 80.07

3.6.6 การเตรียมส่ารประกอบแมกนีเทียมทีลิเกต

3.6.6.1 เตรียมส่ารประกอบแมกนีเทียมทีลิเกตจากแมกนีเทียมขัลIฟุต
กับส่ารละลายโซเคียมทีลิเกต

ช่ังแมกนีเซียมซัลเฟดท่ีเตรียมไค้จากข้อ 3.6.3 มา 5.0 กรัม 
ใส่ลงในบีกเกอรพลาส์ฅิกขนาด 250.0 cm3 เติมน้ากลัน 100.0 cm3 คนจนส่ารละลายหมด 
เติมส่ารละลายโซเคียมทีลิเกต (1:9) 100.0 cm3 จะเกิดตะกอนขาวของแมกนีเซียมทีลิเกต 
ขนทันที คนให้เข้ากัน ฅ้ํงท้ํงไว้ประมาณ 30 นาที ให้ส์ารตกตะกอนหมด กรอง และล้างตะกอน 
ด้วยน้ากลัน นาส่ารทีกรองไค้มาเติมส์ารละลายโซเดียมทีลิเกฅลงไปอีก 20.0 cm3 คนส่าร­
-ละลายให้เข้ากัน ฅงท้ํงไว้'ประมาณ 30 นาที ให้ส์ารตกตะกอนหมด กรอง และ,ล้างตะกอน 
ด้วยน้ากลัน นาตะกอนทีไค้ห้ํงส่องครงมารวมกัน นาไปอบทีอุณหภูมิ 110 องส่าเซลเทียส่ เนีน 
เวลา 2 ทัวโมง นาส์ารทีไค้ไปตรวจส์อบความบริส่ทธิ โดยใข้เทคนิคทาง X-ray d if f ra c ­
tion  เทียบกับส์ารมาตรฐานแมกนีเซียมทีลิเกต (F lo r is i l) ปรากฎว่าฟ้ารทีเตรียมนเนีน

I
amorphous แมกนีเซียมทีลิเกตคล้ายกับ F lo r is il ผลการทดลองแส่ดงในตารางที 3.45 
และรูปท่ี 3.41 และยังไค้นาไปหาหงคุณภาพวิเคราะหและปริมาณวิเคราะหด้วยเทคนิคหาง 
X-ray fluorescence ผลการทคลองแส่คงในตารางที 3-46 และรูปที 3.42
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ดารางที 3 . ^ ๗คงฉ่า d ของฟ้ารม-าครฐานน«ท,นีเซี:ย:นิใปด'รอกไซด' โดยเทคนิค
ทาง x-ray d iffra c tio n

d 2 .3 7 4 .7 7 1 .7 9 4 .7 7

I / I , 100 90 55 90

Mg(OH)

Magnesium H ydroxide

R ad . CuKa, X 1 .5 4 0 5  F i l t e r  Ni
C u t o f f  1 / 1 ใ D i f f r a c to m e te r
R e f .  MBS C i r c u l a r  5 3 9 , Volume 6 (1956)

Sam ple p re p a r e d  a t  NBS from  MgO and  w a te r  h e ld  a t  600°c 
and 2 0 ,0 0 0  p s i  f o r  3 d a y s ;  s p e c t .  a n a l y s i s  shows < 0 .1  % 
C a; < 0 .0 1  % A g, A l ,  B , F e ,  s i ,  S r ,  T i ;  < 0 .001  ร  Ba,
C r ,  C u , C d l s t r u c t u r e  t y p e .  P a t t e r n  made a t  2 6 ° c .

S y s .  H ex ago na l ( T r i g o n a l )  s . G. °3D ■  ? ^m1 (16 4)
, 0 3 .1 4 7 h 0 c 0 4 -769 A c  1 .5 1 5 4
a ร 7 2 1 Dx 2 .3 7
R e f .  i b i d .
c a  1 .561 ท ®B1.581 c*r S ig n  +
2V จ 2 .3 9  mp C o lo r  C o lo r le s s
R e f .  i b i d . D a n a 's  S y stem  o f  M in e ra lo g y  7 th  E d . V ol.1

d S I / I , h k l a  X I / I , h k l

4 .7 7 90 001 0 .9 00 1 <1 105
2 .7 25 6 100 .8 9 7 4 2 204
2 .3 65 100 101 .8 9 2 3 2 301
1 .794 55 102 .8 6 4 3 6 213
1 .573 35 110 .8 1 5 6 4 115
1 .4 9 4 18 111 .78 65 4 220
1 .373 16 103
1 .3 6 3 2 200
1 .3 1 0 12 201
1 .192 2 004
1 .1 8 3 10 202
1 .118 2 113
1 .0 9 2 4 104
1 .034 6 203
1 .0 3 0 2 210
1 .0 06 7 8 211
0 .9 5 4 3 2 005

.9503 6 114

.9455 8 212

.9085 4 300

2 0

รูปท 3.^0 แส์คงคา d อาก X-ray d iffra c tio n  pattern ของแมกน เขยมโปครอกโขค 
เตรียมจากแมกนีเซียมชัลเ■ ฟฅกับส์ารละลายแอมโมเนียเข้มข้น
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ตารางท่ี 3-^5 แส่ดงผลการเตรียมส่ารประกอบแมกนิเชียมชิลิเกฅจากแมกนิเชียมซัลเฟฅ 
กับส์ารละลายโซเคียมชิลิเกต

น้าหนักแมกนิเชียมชัล เฟฅ ปริมาณส่ารละลายโซเคียมชิลิเกต น้าหนักแมกนิเชียมชิลิเกฅทีได้
(กรัม) (cm̂  ) (กรัม)

5.0346 120.0 9.9628
5.0079 120.0 10.9876
5.0081 120.0 9.7021

ตารางที 3.46 แส่ดงผลการวิเคราะห์หาปริมาณองค์ประกอบในแมกนิเชียมชิลิเกฅทีเตรียมได้
และใน F lo r is i l โดยเทคนิคทาง X-ray fluorescence spectrometry

ส์าร
ปริมาณขององค์ประกอบ (%) โดยน้าหนัก

MgO Si02 ร Fe2°3 CuO CaO

แมกนิเชียมชิลิเกฅทีเตรียมได้ 11.728 34.382 3.633 0.052 0.072 0.1 30
F lo r is i l 8.820 90.442 0.325 0.057 0.051 0.304
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รูปท 3.41 แส่ดง x-ray d iffra c tio n  pattern ของส์ารประกอบแมกนีเซียมชิลิเกต 
ก. F lo r is il
ข. ส่ารประกอบแมกนีเซียมชิลิเกดทีเตรียมไสื
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0 10 eV

T llv i 3 . 4 2  น.ส์ดง X-ray Fluorescence spectrum ของ  

ท. F lo r is i l
ข. แมกนีเ̂ ยมi ลิ l กดหีเ.ตรียมไค้
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3.7 การตรวจสอบความบูรสุทธิของส่าร!]ระภอบแมก,นีเซียมต่าง  ๆ (52)

3.7.1 วิธีการตรวจส่อบเปรร์,.เนต ป้องเบสิกแมกนีเซียมคาร,บอIนุตในส่ารประกอบ 
เบสิกแมกนีเซียมคารบอเนตท่ีเตรียมได้

ชังสารประกอบเบสิกแมกนีเซียมคารบอเนตมาประมาณ 1.0 กรัม ให้หราบ 
นาหนักทีแน่นอน นามาละลายด้วยกรดชัลฟุริกเข้มข้น 0.5 M 30.0 cm3 เติมเมหิลออเรนจ 
เป็นอินติเ คเตอรั นาไปไทเหรฅกับสารละลายโซเดียมไ!เดรอกไชดเข้มข้น 1.0 M เพ่ือหา 
ปริมาณกรดทีมากเกินพอ จากปริมาตรของกรดชัลฟุริกทีใข้ท้ังหมดนลบด้วยปริมาณของกรดชัลฟุริก 
ทีสอดคห้องกับปริมาณของแคลเซียมในแมกนีเซียมคารบอเนตทีนามาหาปริมาณน ผลต่างทีได้คือ 
ปริมาตรของกรดชัลฟุริกทีสอดคห้องกับแมกนีเซียมออกไซคหมีอยู่ นาไปคานวณหาเป็นปริมาณของ 
เบสิกแมกนีเซียมคารีบอเนต ผลการหดลองแสดงในตารางที 3.47

'3 .7 .2 วิธีการตรวจสอบฟอรเซีนต่ของแมกนีเซียมออกไซด‘ในสารประกอบแมกนีเซียม 
ออกไซดหเตรียมได้

ชังสารประกอบแมกนีเซียมออกไซคประมาณ 500 มิลสิกรัม ใส่ลงในเบ้า- 
แพลทินัมทีเผาและชังห้าหนักไว้แห้ว นาไปเผา;วิอุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส จนได้ห้าหนักคงที 
ชังห้าหนักสารให้ทราบแน่นอน เติมกรดซัลทุ่ริกเข้มข้น 0.5 M 30.0 cm3 ลงไปเพือละลายสาร 
ให้หมด นาไปไหเทรฅกับสารละลายโซเดียมไปดรอกไชดเข้มข้น 1.0 M โดย'ใข้เมหิลออIรนจ 
เป็นอินติเคเตอรั คานวณหาปริมาณแมกนีเซียมออกไซดเช่นเดียวกันกับข้อ 3.7.1 ผลการทคลอง 
แสดงในตารางที 3.47

3.7.3 วิธีการตรวจสอบเปอร์เซีนต่ ของแมกนีเซียม1ชัลเฟุต1ในสารประกอบแมกนีเซียม-  
ชัลเฟตทีเตรียม1ได้

-1. ชังสารประกอบแมกนีเซียมชัลเฟตประมาณ 1.0 กรัม ให้ทราบห้าหนัก 
แน่นอน ใส่ลงในเบ้ากระเบ้ํองทีอบและชังห้าหนักไว้แห้ว นีาไปอบให้แห้งทีอุณหภูมิ 105 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 2 ชัวโมง แห้วนาไปเผาในเตาเผาทีอุณหภูมิ 450 องศาเซลเซียส จนได้ห้าหนักคงที

2. ชังแมกนีเซียมชัฉเฟฅทีถูกเผาแห้วประมาณ 250 มิลสิกรัม ให้ทราบ 
ห้าหนักแน่นอน ละลายด้วยน้ากล่ัน 100.0 cm3 ห้าไม่ได้สารละลายใส่ให้เติมกรดไปโดรคลอริก 
เข้มข้น 3.0 M ลงไปในปริมาณทีห้อยทีสุค ปรับ pH ของสารละลายด้วยสารละลายโซเดียม-
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ไ!!ครอกไซดเข้มข้น 1.0 M ให้ไค้ pH 7 เติมฟ้ารละลายกัปเฟอรี'แอมโมเนีย-แอมโมเนียม- 
คลอไรด์ 5-0 cm3 และใข้เอริโอโครม แบลค ที 0.15 cm3 เป็นอินติเคเตอริ’ นาไปไหเหรฅ 
กับฟ้ารละลายอีดีทีเอเข้มข้น 0.05 M จนไค้จุดยุติเป็นสืน้าเงิน จากปริมาตรของฟ้ารละลาย 
อีคีทีเอทีใข้ นาไปคานวณหาปริมาณของแมกนีเซียมซัลเฟฅไค้ผลการหดลองแฟ้ดงในตารางที 3.47

3.7.4 วิธีการตรวจฟ้อบเปอร์แนต ของแมกนีเซียมคลอ'ไรดไนฟ้ารประกอบแมกนีเซียม- 
คลอไรคหเตรียมไค้

ขังฟ้ารประกอบแมกนีเซียมคลอไรด์ประมาณ 450 มิลลิกรัม ให้หราบน้าหนัก 
แน่นอน ละลายค้วยน้ากลัน 25.0 cm3 เติมฟ้ารละลายกัฟเปอรีแอมโมเนีย-แอมโมเนียมคลอไรด์
5.0 cm3 และใข้เอริโอโครมแบลค ที 0.1 cm3 เนีนอินติเคเตอรั นาไปไหเทรตกับฟ้ารละลาย 
คีอีทีเอเข้มข้น 0.05 M จนไค้จุดยุติเป็นสืน้าเงิน จากปริมาตรของฟ้ารละลายอีคีทีเอทีใข้จะ 
ฟ้อดคล้องกับปริมาณของแมกนีเซียมคลอไรด์เฮกซะไฮเดรต นาไปคานวณหาปริมาณไค้ผลการหดลอง 
แฟ้ดงในตารางท่ี 3.47

3.7.5 วิธีการตรวจฟ้อบเปอรีแนตของแมกนีเซียมไรดรอกไซด์!นฟ้ารประกอบ 
แมกนีเซียมไ!!ดรอกไซด์ท่ีเตรียมไค้

นาส์ารประกอบแมกนีเซียมไรครอกไซด์ทีผ,านการอบที 105 องฟ้าเซลเชียฟ้ 
เป็น เวลา 2 ขัวโมง แล้วมาขังให้หราบน้าหนักแน่นอนประมาณ 400 มิลลิกรัม เติมกรดชัลฟุริก 
เข้มข้น 0.5 M ลงไป 25.0 cm3 เม่ือฟ้ารละลายหมดแล้ว เติม'เมทิลเรดอินติเคเตอรั นาไป 
ไทเทรดกับฟ้ารละลายโซเดียมไรดรอกไซด์เข้มข้น 1.0 M จากปริมาตรของกรดซัลฟุริกทีใข้ 
ลบค้วยปริมาตรของกรดขัลฟุริกท่ีฟ้อดคล้องกับปริมาณของแคลเซียมทีมีอยู่ ผลต่างทีไค้คือปริมาตร 
ของกรดขัลฟุริกทีฟ้มมูลกับปริมาณของเฌฉนีเซียมไรดรอกไซด์ทีมีอยู่ นาไปคานวฌหาปริมาณของ 
แมกนีเซียมไรครอกไซด์ ได้ผลการหดลองคังแฟ้ดงในตารางที 3.47
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ตารางที 3.47 แส์ดงผลการวิเคราะห์ควาพบริส่ทธิของส์ารประกอบแมกนีเซียม

ส์ารประกอบ ความบริสุทธิ" (%)

เบสิกแมกนเทียมคารบอเนต 97.49
แมกนเทียมออกไชด’ 98.53
(จาก 3MgC03.Mg(0H)2.3H20)
แมกนเทียมออกไชด’ 97.39
(จากแมกนเทียมไ!(ครอกไชค’) 
แมกนีเซียมซัลเฟฅ 97.76
(จาก 3MgC03.Mg(0H)2. 3ย2อ + H 2รอ4 1m)
แมกนีเซียมซัลเฟฅ 98.48
(จาก MgO + แ2ร04 1m)
แมกนีเซียมคลอไรค'’เ!!กซะไ!!เดรฅ 97.90
(จาก 3MgCO -.Mg(OH)2. 3แ2อ + HCl 2M)
แมกนเทียมคลอไรด’เฮกชะ’ใ!! เดรต 98.33
(จาก MgO + HCl 2M)
แมกนีเซียมไ!!ครอกไซด์ 96.56
(จาก MgS04 + NH3(aq))
แมกนีเซียมทีลิเกต . ตรวจส่อบ'ไม่'ได้
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